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Sazetak

U ovom radu obraditi ¢e se tema usporedbe teorijskih i eksperimentalnih vrijednosti faktora
zastite od sunca. Teorijski dio obuhvaéa osnovnu teoriju vezanu uz shvacanje teme ovog
diplomskog rada, teorija vezana uz proizvode za zastitu od sunca, njihove regulative,primjene,
utjecaj na ljudsko zdravlje 1 okolis. Kako bi lakse razumjeli eksperimentalni dio definirati ¢emo
osnovne pojmove kao §to je sunc¢evo zracenje, UV zracenje, MED 1 SPF faktor.. Rad takoder
obraduje numericki izracun SPF faktora koji se koristiti u eksperimentalnom djelu rada. Kroz
ovaj rad ukratko ¢emo proci kroz osnovne tehnike odredivanja faktora zastite od sunca u
kozmetiCkim proizvodima, s naglaskom na SPF metodu koja se koristi u eksperimentalnom djelu
rada. Eksperimentalni dio obuhvaca postupak pripreme kreme za suncanje, izraCuna
koncentracija UV filtera potrebnih za dobivanje Zeljenih faktora, proces proizvodnje te u
konacnici testiranje 1 provjeru podudaranja rezultata. Kao metoda testiranja koristi se "in vivo"
SPF metoda provedena na nizu ispitanika. Cilj ovog rada je usporediti teorijske rezultate
dobivene izratunom koncentracije UV filtera koji su potrebni za odredeni zastitni faktor i
rezultata dobivenih eksperimentom, odnosno SPF metodom. Temeljem usporedbe rezultata
napravit ¢e se zakljucak usporedbe teorije i1 eksperimenta, je li doSlo do odstupanja i ako je koji

je razlog tome.

Kljuéne rijeci:

Proizvodi za suncanje, SPF faktor, MED, SPF metoda, UV zraenje, UV filtra, UVA, UVB



Summary

This paper will deal with the topic of comparison of theoretical and experimental values of sun
protection factors. The theoretical part includes basic theory related to the understanding of the
subject of this thesis, theory related to sun protection products, their regulations, applications,
impact on human health and the environment. In order to make it easier to understand the
experimental part, we will define basic terms such as solar radiation, UV radiation, MED and
SPF factor. The paper also deals with the numerical calculation of the SPF factor which will be
used in the experimental part of the paper. In this work, we will briefly go through the basic
techniques for determining sun protection factors in cosmetic products, with an emphasis on the
SPF method used in the experimental part of the work. The experimental part includes the
procedure for preparing sunscreen, calculating the concentrations of UV filters needed to obtain
the desired factors, the production process, and finally testing and checking the matching of the
results. The "in vivo" SPF method performed on a number of subjects is used as a testing
method. The aim of this work is to compare the theoretical results obtained by calculating the
concentration of UV filters that are required for a certain protection factor and the results
obtained by experiment, that is, by the SPF method. Based on the comparison of the results, the
conclusion of the comparison of theory and experiment will be made, whether there was a

deviation and if so, what is the reason for it.

Key words:
Sunscreen products, SPF factor, MED, SPF method, UV radiation, UV filters
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1. Uvod u zaStitu od Suncevog zracenja

Suncanje je izraz koji se koristi za izlaganje tijela djelovanju Suncéevih zraka. Jo§ od davnih
vremena suncanje se smatralo jednim od nacina prirodnog lije¢enja . Suncevo zracenje se sastoji
od infracrvenog 1 ultraljubiCastog zracenja. Takvo zracenje utjece na ljudski organizam, odnosno
pretvara ergosterol u vitamin D, utjeCe na koli¢inu kalcija u organizmu, stvara se pigment
melanin (koji stvara zastitnu tamnu boju), ubrzava se optok krvi, poboljSava mijena tvari i lijece
neke bolesti (helioterapija). Medutim, suncanje moze imati i loSe posljedice na organizam,
nesustavno inaglo sun¢anje moze dovesti do suncanice, toplinskog udara, pretjeranog starenja

koZe, promjene pigmentacije ili raka koZe.

Kako bi se sprijecilo Stetno djelovanje Sunceva zracenja koriste se razli€iti proizvodi za zastitu.
U ovom radu, bazirat ¢emo se na kozmetickim proizvodima za zaStitu od Sunceva zracenja,
toCnije na kremama za sunc¢anje. Osim krema, postoje jos i razli€iti losioni, sprejevi, gelovi,
pjene te mnogi drugi proizvodi. Kreme za suncanje imaju osnovnu podjelu u dvije vrste:
mineralne ( koje se jo$ nazivaju i fizikalne ) to su kreme koje sadrze fizikalne UV filtere, kao §to
su cinkov oksid ili titanijev dioksid ) te kemijske kreme za suncanje ( to su kreme koje sadrze

organske UV filtere ).

1.1. Povijest kozmetickih proizvoda za suncanje

Povijest koriStenja proizvoda za zastitu od Sunceva zracenja seZe joS u doba starih Grka, koji su
u tu svrhu koristili maslinovo ulje, dok su primjerice Egip¢ani koristili razlicite ekstrakte, kao Sto
su ekstrakti rize ili jasmina koji se koriste joS 1 u danasnje vrijeme. Najpoznatija zastita od sunca,
prije razvitka modernih proizvoda bila je pasta pod nazivom borak ili burak koja je bila izradena
od vodene trave, rize i razli¢itih za¢ina. Sto se ti¢e prvih UV filtera proizvedeni su 1928. ,a prva
moderna krema za sun€anje 1932. a proizveo ju je kemicar H.A. Milton Blake koji ju je
formulirao s UV filterom zvanim 'salol' ( Fenil salicilat ) u koncentraciji od 10%. Dok je prvu

komercijalnu kremu izdao L'Oreal 1936. a osmislio ju je kemiar Eugéne Schueller. Ono $§to je



zanimljivo je da su u pocetku kreme za suncanje koristili americki vojnici u Drugom svjetskom
ratu (oni su koristili tako zvani Red Vet Pet ). Godine 1974. Greiter je prilagodio ranije izracune
Friedricha Ellingera i Rudolfa Schulzea i uveo "faktor zastite od sunca" (SPF), koji je postao

globalni standard za mjerenje UVB zastite, ¢ime je utvrdeno da su prethodne kreme za suncanje

imale zastitni faktor 2. Vodootporne kreme za sunéanje uvedene su 1977.%

" PETROLATUM JELV
Ay nan';f; n u‘ﬁ-[i.déib” ﬂt"

W

'~ -

Slika 2. Primjer "kreme za sun¢anje" koja je koristena u drugom svjetskom ratu*



1.2. Utjecaj na zdravlje

1.2.1. Prednosti upotrebe krema za suncanje

Dokazano je da se upotrebom sredstva za zastitu od Sunceva zrac¢enja moze sprijeciti melanom i
karcinom plocastih stanica, odnosno mogu se sprijeciti dvije vrste raka koze. Takoder, kao §to je
1 ranije spomenuto, svakodnevno nanosenje kreme za suncanje moZze usporiti razvoj bora i

starenje koZe kao i stvaranje opeklina na kozi.”

1.2.2. Posljedice upotrebe krema za sun¢anje

Dugotrajna uporaba krema za sun¢anje moZze izazvati nedostatak vitamina D. Objasnjenje toga je
da zastita od Sunca sprjecava da ultraljubicasto svjetlo dopire do koze, pa se smanjuje sinteza
vitamina D. Te koli¢ine vitamina D mogu se nadoknaditi prehranom ili raznim dodacima. Neki
sastojci krema za suncanje nisu jos dovoljno ispitani pa se ne moze sa sigurnoscu reci da su
sigurni za ljudski organizam. Kao posljedica toga, svake godine se niz UV filtera ( aktivnih
sastojaka proizvoda za suncanje ) povlaci s trziSta. Osim toga, upotreba proizvoda za suncanje

ima negativan utjecaj na okoli§, no o tome nesto kasnije.’

1.3. NanoSenje

Kako bi sprijecili da UV zrake ostete stanice koze, preporuca se zastitni faktor 30 ( za normalne
tipove koZze ). To je koli¢ina koja je potrebna kako bi se sprijecio rak koze. Prilikom testiranja
krema za sunéanje koristi se koli¢ina od 2 mg /cm?. Sto bi znagilo, ako se testira osoba od 163
cm 168 kg sa strukom od 82 cm 1 nosi kupaci kostim koji pokriva podrucje prepona, treba se

nanijeti koli¢ina od 30mg za u¢inkovitu zastitu.!”



1.4. Regulacije

1.4.1.

Europa

Proizvodi za sun¢anje u Europi pripadaju u skupinu kozmetickih proizvoda, te su kao takvi

regulirane Uredbom o kozmetici ( EZ ) br. 1223/2009 koja je na snazi od srpnja 2013. godine.

Preporuke za formuliranje proizvoda za zastitu od sunca vodi Znanstvena zajednica za sigurnost

potroSaca (SCCS). Propisi o kozmeti¢kim proizvodima u Europi zahtijevaju od proizvodaca da

slijede $est domena kada formuliraju svoj proizvod:’

1.
2
3.
4.
5

6.

[zvjesce o kozmetickoj sigurnosti mora izraditi kvalificirano osoblje

Proizvod ne smije sadrzavati supstance zabranjene za kozmeti¢ke proizvode
Proizvod ne smije sadrzavati tvari koje su zabranjene za kozmeticke proizvode
Proizvod mora biti u skladu s odobrenom listom bojila za kozmeti¢ke proizvode.
Proizvod mora biti u skladu s odobrenim popisom konzervansa za kozmeticke
proizvode.

Proizvod mora sadrzavati UV filtre odobrene u Europi.’

Prema Uredbi o kozmetici moraju :

NS kR

Imati minimalan SPF 6

Omjer UVA/UVB > 1/3

Sadrzavati kriticnu valnu duljinu minimalno 370 nanometara
Imati upute za uporabu i mjere opreza.

Zadovoljavati UVA 1 SPF zahtjeve

Imati deklaraciju o sadrzaju nanocestica

Sadrzavati rok trajanja proizvoda’



1.4.2. Sjedinjene drzave

U Sjedinjenim drzavama kreme za suncanje ubrajaju se u lijekove koji se izdaju bez recepata, Sto
kao posljedicu ima manji broj sastojaka koji je odobren u formulacijama krema za sun¢anje. U
2019. FDA ( Americka agencija za hranu i lijekove ) je predlozila stroze propise o zastiti od
sunca i op¢oj sigurnosti, ukljucujuéi zahtjev da se zabrane proizvodi s SPF-om vec¢im od 60.
Siroki spektar krema za sun¢anje zna¢i da moraju pruzati zastitu i od UVA i od UVB zraka. Ono
Sto je bitna razlika s Europom je da su zabranjeni izrazi kao §to je " vodootporni ", " otporni na
znoj ", "trenutna zastita", " zastita dulja od 2h ", osim u slucaju kada to odobri FDA. Kreme za
sun¢anje moraju sadrZavati standardizirane podatke na ambalazi. Medutim, ne postoji propis koji
smatra potrebnim navesti sadrZi li sadrzaj nanocestica mineralnih sastojaka. Nadalje, americki
proizvodi ne zahtijevaju da datum isteka proizvoda bude prikazan na etiketi. Od 2021. godine
FDA uvodi novu klasifikaciju krema za suncanje. Nova klasifikacija je na "GRASE" sigurne 1
ucinkovite kreme za sun€anje, 1" not GRASE " koje iz nekih razloga nisu priznate na trZistu kao
sigurne 1 u¢inkovite ( bilo da je to jer fale dodatne informacije na etiketama, ili zbog sigurnosnih
problema ). GRASE podrazumijeva da je krema za suncanje prosla neklinicka ispitivanja na
zivotinjama i klinicka ispitivanja na ljudima. U Sjedinjenim Drzavama samo dva sastojka (para-

aminobenzojeva kiselina i trolamin salicilat) nisu klasificirana kao GRASE.!®

1.4.3. Australija

U Australiji postoji podjela krema za sun¢anje na terapeutske i kozmeticke. Terapeutske se opet
dijele na primarne ( to su kreme kod kojih je SPF faktor manji od 4 ) i sekundarne kreme ( to su
sve one kod kojih je SPF faktor ve¢i od 4 ). Australija takoder ima organizaciju koja regulira
upotrebu krema i naziva se TGA ( Therapeutic Goods Administration ) te je zaduZena za
regulaciju terapeutskih krema za suncanje. Pod kozmeticke kreme za suncanje smatraju se one
koje sadrze sastojak za zaStitu od sunca, ali nije dokazano da Stite od sunca, te su one

kontrolirane NICNAS ( National Industrial Chemicals Notification and Assessment Scheme).!!



1.4.4. Ostale drzave

Ostale zemlje takoder imaju odredena pravila i udruge koje se bave regulacijom upotrebe krema
za suncanje. Tako primjerice u Japanu su kreme za suncanje smatrane kozmetickim proizvodom i
regulira ih JCIA ( Japan Cosmetic Industry Association ), u Kini takoder pripadaju kategoriji
kozmetickih proizvoda, lista odobrenih UV filtera jednaka je kao i u Europi, a regulira ih SFDA (
State Food and Drug Administration ). U Novom Zelandu regulacije su jednake kao u Europi,
jedina je razlika da ima manju listu odobrenih UV filtera nego §to je to u Europi. U Kanadi
kreme za suncanje se reguliraju s obzirom na to koje sastojke sadrze, te se onda na temelju toga

klasificiraju dalje u lijekove ili kozmetiku.

1.5. Utjecaj na okoli$

Kada se prica o utjecaju proizvoda za sun¢anje na okolis, poseban naglasak stavlja se na UV
filter oksibenzon koji je prvi zabranjen na Havajima s obzirom na njegov Stetan utjecaj na
oceane. Osim oksibenzona, mnogo proizvoda za suncanje sadrzi i oktinoksat za koji je takoder
dokazano da je vrlo toksi¢an za razvoj koralja i morskog zivota, odnosno da nanosi ozbiljnu Stetu
koraljnim grebenima. Osim njih sastojci proizvoda za suncanje za koje se joS smatra da imaju
Stetan utjecaj na okoli§ su: Benzofenon-1, Benzofenon-8. OD-PABA, 4-metilbenzildiene camfor,

3-benzildien camfor, nano-titan dioksid, nano-cink oksid i oktokrilen.



SUNSCREEN CHEMICALS AND MARINE LIFE

How sun Is enter our environment:

9.5)8)

The sunscreen you apply may not stay 'When we swim or shower, sunscreen may
on your skin. =N 5 wash off and enter our waterways.

How sunscreen chemicals can affect marine life:

- —;&/ '7' -

Can impair Accumulates in tissues. Can induce defects in young.
growth and photosynthesis. Can induce bleaching, damage
o 8- Bunsylidane carmghoe DNA, deform young and even kill.

* 4-Methylbenzylidene
. nmo:n\:ﬂium dioxide —’ _’ ﬁ

Fenntiin Can damage Can decrease fertility and Can accumulate in tissues and
s aade immune and reproductive reproduction, and cause female be transferred to young.
* Oxybenzone systems, and deform young. characteristics in male fish.

Chemicals in some sunscreens
that can horm marine life:

Here are a few ways to protect ourselves and marine life:

Consider sunscreen without chemicals that can harm marine life, seek shade between 10 am & 2 pm, and use Ultraviolet Protection Factor (UPF) sunwear.

Seek shade Umbrella Sun hat Sunscreen UV Sunglasses  Sun shirt Leggings

Slika 3. Prikaz utjecaja proizvoda za sunéanje na okolig®

S obzirom da nakon nanoSenja proizvoda za suncanje dio ne ostaje na kozi, nego se ispire
prilikom plivanja ili tusiranja njihovi sastojci odlaze u vodu. Kemikalije koje se nalaze u
kremama utjecu pretezito na morski sustav i to pretezito na rast i fotosintezu zelenih algi.
Sastojci se mogu akumulirati u tkivima koralja te uzrokovati njihovo izbjeljivanje te ostetiti i
deformirati potomke. Osim toga utjeCu i na potomke kod dagnji, oSte¢uju imunoloski 1
reproduktivni sustav jeZinaca, smanjuju plodnost i reprodukciju riba te deformiraju mladuncad

kod dupina. Neki od glavnih utjecaja na okolis:
1.1zbjeljivanje koralja

Dokazano je kako Oksibenzon oStecuje DNA koralja jer remeti endokrini rad kostura planule $to
rezultira ubijanjem potomaka. Osim toga oksibenzon ¢ini vodu oko koraljnih grebena otrovnim,
a to Cini stres za alge koje koraljima daju boju. Posljedica toga je da se u algama stvaraju virusne
infekcije Sto odbija koralje 1 time dolazi do njihova izbijeljivanja. Osim oksibenzona na

izbjeljivanje koralja utjetu i nanocestice cinkova oksida.>®



Slika 4. Primjer izbjeljivanja koralja djelovanjem oksibenzona*’

2.Morski zivot
Najveci utjecaj kemikalija iz krema za suncanje primijecen je na embrijima i licinkama riba.
3.Golemi plasti¢ni otpad

Sve vise se predlaze upotreba papirnatih ambalaza za proizvode za suncanje kako bi se sprijecilo
gomilanje plasticnog otpada koji se koristi kao ambalaza. Osim toka velika ve¢ina proizvoda za

suna¢nje sadrzava mikroplastiku koja utjece na Zivotinjske ali 1 ljudske organzime.

Slika 5. Primjer proizvoda za sun¢anje u papirnatoj ambalazi*®



2. Definiranje osnovnih pojmova

2.1. Sundcevo zracenje

Sunce je velika uzarena kugla s promjerom oko 1,39 milijuna kilometara. Suncevo zracenje je
kratkovalno zracenje koje Zemlja dobiva od Sunca. Razlikuju se nekoliko vrsta Sunceva zracenja

ovisno o upadu na plohu na Zemlji, pa razlikujemo:

1. Izravno suncevo zracenje ( dolazi iz prividnog smjera Sunca )

2. Rasprseno/Difuzno suncevo zracenje ( nastaje rasprSenjem zracenja u atmosferi i do
tla dopire iz svih smjerova )

3. Ukupno suncevo zracenje ( sastoji se od izravnog i rasprSenog, a nagnuta ploha
Zemlje osim rasprSenog zrac¢enja prima i od tla odbijeno zracenje )

4. Odbijeno sunéevo zracenje ( dio zracenja koji se odbije od tla ili vodenih povrsina )**

U spektar sunceva zracenja spadaju radio-valovi, mikrovalovi, infracrveno zracenje, vidljiva

svjetlost, ultraljubiCasto zracenje, X 1Y zrake. A osnovna podjela je na:

1. Infracrveno zracenje ( valna duljina > 760 nm )
2. Vidljiva svjetlost ( valna duljina 400 — 760 nm )
3. UV zraéenje ( 280- 400 nm )%



Sunce Suncevo zracenje koje se odbija od atmosfere

Energija koja se Salje u svemir

; . Staklenicki plinovi

Suncevo zracenje koje apsorbira
atmosfera

Suncevo zracenje koje se odbija od
Zemljine povrsine

Slika 6. Sundevo zradenje®’

2.2. UV zracenje

UV zraCenje nije vidljivo zracenje ali utjeCe na sva ziva bi¢a. UV zraCenje se dijeli u tri grupe:

1. UVA(320-400 nm)
2. UVB(280-320nm)
3. UVC (200-280 nm)

Sto je manja valna duljina veca je energija zradenja, pa su prema tome manje valne duljine
Stetnije za koZu, ali vece valne duljine prodiru dublje u koZu. Najkra¢e su UVC zrake i njih upija
ozon u atmosferi, pa one ne predstavljaju opasnost za ljude. UVB zrake utjeCu na gornji sloj
koze. To su zrake koje uzrokuju opekline. Tijelo proizvodi melanin kako bi zastitio stanice koze
od UVB zraka, pa predugo izlaganje tim zrakama uzrokuju crvenilo, ali isto tako UVB zrake su
nuzne za tijelo zbog proizvodnje vitamina D3. UVA zrake prodiru dublje u kozu, posljedica toga
je da slamaju elastin i kolagen u koZi, pa prevelika izloZenost UVA zrakama uzrokuje pojavom

bora, melanoma ili raka koze. 2*
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T T

horny

layer *
epidermis *

dermis *

Slika 7. Utjecaj UVA i UVB zraka na kozu*®

Najvazniji faktori koju utje¢u na UV zraenje koje dolazi do tla su :

1.

Atmosferski ozon- UV zraCenje se apsorbira i rasprsuje u atmosferi. UVC zracenje
kao Sto je ve¢ spomenuto se potpuno apsorbira na molekulama kisika i ozona, isto
kao 1 UVB zraCenja, ali ipak nekoliko postotaka UVB zracenja dolazi do povrSine
Zemlje. Zbog toga vecéina zracenja na Zemlji se sastoji od UVA zracenja a mali dio od
UVB.

Visina Sunca- je kut izmedu horizonta i smjera prema Suncu ( poznat pod nazivom
Solarni zenitni kut ). Kada je velika visina Sunca UV zracenje je puno intenzivnije jer
zrake prolaze kraci

put kroz atmosferu i zato prolaze kroz manje podrucje apsorpcijskih tvari. UV
zracenje ovisi o geografskoj Sirini, dobom godine i dobom dana.

Nadmorska visina- UV zracenje poraste 6-8% s porastom nadmorske visine za 1000
m, a razlog tome je da je manje apsorpcijskih tvari u atmosferi iznad odredene visine.
Oblaci i stanje atmosfere- UV zracenje biti ¢e najjace kada je nebo vedro, odnosno
oblaci smanjuju UV zracenje §to opet ovisi o debljini oblaka 1 tipu oblaka. Kada je
prisutna atmosferska mutno¢a UV zraenje je apsorbirano i rasprseno na vodenim

Cesticama te to dovodi do smanjenja UV zracenja.
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5. Refleksija na tlu- iznos reflektiranog zracenja ovisiti ¢e o svojstvima povrsine od koje
se odbija. Primjerice voda, trava ili zemlja reflektirati ¢e samo 10% UV zracenja, dok

¢e snijeg reflektirati cak 80%.

Najvaznija primjena UV zracenja je da uniStava mikroorganizme pa se rabi za sterilizaciju. Isto
tako upotrebljava se i u mikroskopiji ( kada je potrebno detaljno razlu¢ivanje ), spektroskopiji te

raznim fizikalnim i kemijskim istraZivanjima.?’

Snijeg odbija

80 % 4 >

UV-zraka.

Al

Voda odbija

‘. Pijesak odbija 10 %
15 % UV-zraka.

UV-zraka.

Slika 8. Reflektiranje UV zraka ovisno o svojstvima povrsine*’

2.3. MED

Minimalna eritemska doza (MED) definirana je kao ultraljubicasta (UV) doza koja proizvodi
vidljiv eritem ili eritem s definiranim granicama na koZzi pojedinca. MED ovisi o konstitutivnoj
boji koZe, debljini koZe, prethodnom izlaganju UV zracenju (zadebljanje koze i fakultativna
pigmentacija) i imunoloSkom statusu.. MED testiranje provodi se izlaganjem povrsine koZze nizu
UV doza i o¢itavanjem rezultata nakon 16 do 24 sata.’® Najniza doza koja uzrokuje eritem je
MED za tu osobu, odnosno MED je vrijeme koje je potrebno da dode do crvenila koZe nakon

izlaganja UV zracenju.>
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2.4. SPF

SPF ( sun protection factor ili faktor zastite od Sunceva zracenja ) je mjera koja pokazuje koliko
je Sunceve energije odnosno UV zracenja potrebno da bi doslo do stvaranja opeklina na
zaSticenoj kozi ( tj. kozi koja je prekrivena kremom za sun¢anje ) u odnosu na koli¢inu sunceve
energije koja je potrebna za stvaranje opeklina na nezasti¢enoj kozi. Sve vise je razvijena kriva
teorija koja tvrdi da ukoliko je osobi potrebno sat vremena da dobije opekline na nezasti¢enoj
koZi da ¢e mu zastitni faktor 15 omoguciti boravak na suncu 15 puta dulje, odnosno 15 sati bez
dobivanja opeklina.* Ta teorija je kriva jer se SPF faktor ne povezuje s vremenom izlaganja
Suncu, ve¢ koli¢inom izlaganja Suncu. lako su te dvije stvari usko povezane, tu su ipak 1 drugi
faktori koju uvjetuju koli¢inu izloZenosti Suncevoj energije. Primjerice, ukoliko provedemo 1h
na Suncu u 9h ujutro, izloZzeni smo jednakoj koli€ini Sun¢eva zracenja kada smo izlozeni 15
minuta u 13h poslije podne. Intenzitet Sunca, osim toga povezan je s zemljopisnim polozajem,
odnosno veci intenzitet biti ¢e na nizim geografskim Sirinama. Osim toga, vrijeme potrebno da
dode do opeklina ovisi 1 o drugim faktorima, kao $to je tip koZe, koli¢ina nanesene kreme,

ucestalost nanasanja kreme, u¢inkovitost nanesene kreme. 2

A 100 photons
MA enter the skin

3 photons

100 Photons enter the skin

A Sunscreen
93% protection

7 photons

Sunscreen ll enter the skin

97% protection

Slika 9. Primjer izlaganja Suncevu zracenju sa i bez zastitnih faktora povezan s ulaskom fotona u
kozu*

13



=

67

1 15 30 50+
Sun protection factor (spF)

UV-effect {% average)

onbow3SRNERBER

:£100 Photéns:. <100 Photons:
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2 out of 100 photons
reach the skin

10 out of 100 photons
reach the skin

W vV dose [%]
filtered out by
the sunscreen

M uv dose that
reaches the skin
and that ist part
of the sun burn
dose

SPF

Slika 10. Porastom SPF faktora smanjuje se prodiranje UV zraka u ljudski organizam*!

2.5. Izraé¢un SPF-a

2.5.1.Individualan SPF ( SPFi)

Individualan SPFi svakog proizvoda na ispitaniku se izracunava s individualnog MED-a na

nezasti¢enoj kozi ( MEDu ) i individualnog MED-a na zasti¢enoj kozi ( MEDp ) prema

jednadzbi: 3!

SPFi = MEDp / MEDu

2.5.2.Ukupan SPF

(1)

Ukupan SPF je aritmeticka sredina individualnih SPF vrijednosti podijeljen s ukupnim brojem

ispitanika ( n ), a izraZzava se na jednoj decimali:

SPF=(XSPFi)/n

(2)
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A prema tome moZe se izracunati i standardna devijacija:

s = V[(Z(SPF2) - (3SPFi)? /n)) / (n-1) ] (3)

2.5.3.Interval 95% vjerojatnosti

Prema 95% intervalu SPF se izrazava kao:

95%CI = SPF - c prema SPF + ¢ (4)

gdje se ¢ racuna prema :

¢ = (tvrijednost ). SEM = ( t vrijednost ) . s/vn (5)

gdje su:
SEM- standardna greska srednje vrijednosti
n- ukupan broj ispitanika

t- t vrijednost iz tablice distribucije (1) s razinom vjerojatnosti p= 0.05 i sa stupnjevima slobode

v=(n-1)*

Tablica 1. Tablica distribucije t vrijednosti

N 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
t 2.262 | 2.228 | 2.201 | 2.179 | 2.160 | 2.145 | 2.131 | 2.120 | 2.110 | 2.101 | 2.093
vrijednost

t vrijednost se izraCunava ( kada je n>4) prema:

15



t=203+12.7/nt7s (6)

1.5.4. Primjer izraCuna prilikom eksperimenta

Eksperimentalno odredivanje SPF faktora kakvo ¢emo imati u ovom radu, zapoc€inje testiranjem
proizvoda na odredenom broju ispitanika ( n ) koji ne smije biti manji od 10. Prvo se izraCunava
individualni SPFi faktor prema jednadzbi (1). Nakon toga se izraCunava ukupan SPF prema
jednadzbi (2). Nakon §to je to odredeno, izraCunava se 1 95% interval vjerojatnosti prema
jednadzbi (4) uz koriStenje jednadzbe (4), (5) 1(6) kao 1 tablicu distribucije (1) . Odnosno dobiva

se jednadzba:’!

95%Cl,= SPF,-cn prema SPF,+cn (7)

gdje je cu:

=ty Xsn/1/11 (8)

Ako je vrijednost 95%intervala vjerojatnosti > 17% predvidenog SPF vrijednosti za proizvod,

tada se testiranje nastavlja na dodatnim ispitanicima sve dok interval 95% vjerojatnosti nije

manji od 17% predvidene vrijednosti. Ako se taj kriterij ne ispuni, tada se testiranje odbacuje.!

1.5.5. Predvidanje broja ispitanika

Ako je 95% interval vjerojatnost 17% veci od predvidenog, tada se moze predvidjeti broj

potrebnih ispitanika kako bi se ispunio taj kriterij:>!

n*=(taxsn/ cn)? (9)
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npr. nakon 10 ispitanika:

n*=(2.262 x s,/ 0,17SPF, )2

Tablica 2. Kategorije SPF faktora i preporuke oznacavanja*?

Sun protection Sun protection Recommended Recommended
category indicated factor indicated on minimum UVA minimum critical
on the label the label (SPF) protection factor wavelength
6
Low protection 0 1/3 of the sun

protection factor

15
mdicated on the label

Medium protection 20 (SPF) 370 nm
25
. 30
High protection
50
Very lugh protection 50+

3. Aktivni i neaktivni sastojci

3.1. Aktivni sastojci ( UV filtri )

Da bi kreme za suncanje pruzale zastitu moraju sadrzavati odredenu koli¢inu aktivnih sastojaka,
odnosno UV filtera. Koncentracija UV filtera proporcionalna je SPF vrijednosti, odnosno
porastom koncentracije UV filtera dolazi do porasta SPF faktora. UV filtere dijelimo na kemijske
1 fizikalne. Kemijski UV filtri apsorbiraju UV zracenje te svaki od njih ima specifi¢ni
apsorpcijski spektar dok ih fizikalni reflektiraju, rasprSuju 1 apsorbiraju, obi¢no su to aromatske
konjugirane molekule s karbonilnim skupinama. Takve strukture omogu¢uju molekulama da
apsorbiraju UV zrake visoke energije 1 oslobadaju zrake niZih energija ¢ime se sprjecava
prodiranje UV zraka u koZu. Ono §to je karakteristino za UV filtere je da prilikom izlaganja
suncu nisu izloZzeni kemijskim promjenama, pa zadrZzavaju mo¢ upijanja UV zraka bez znacajne
fotodegradacije ( iznimka je AVOBENZONE koji je podlozan fotodegradaciji pa se s njime
kombinira neka vrsta kemijskog stabilizatora koji usporava njegovu razgradnju ). No ipak s

vremenom dolazi do razgradnje kemijskih spojeva u kremama za suncanje (iako je to jako sporo)
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zato one sadrze rok trajanja. Kemijski filteri su puno prihvaceniji i koristeniji u kremama jer su
rjedi, bolje mazivosti i potrebno ih je dodati u manjim koncentracijama kako bi se dobile Zeljene
vrijednosti SPF-a. Glavni nedostatak kod kemijskih UV filtera je da se moraju nanositi barem 20
minuta prije izlaganja suncu, te mogu izazvati iritacije ili zaCepiti pore. Fizikalni UV filteri, kao
$to im 1 naziv govori stvaraju fizikalnu barijeru koja odbija UV zracenje. Oni su fotostabilni, ali
nisu Cesto koriSteni jer na kozi ostavljaju bijeli trag. Njihova prednost je da se mogu nanositi
neposredno prije izlaganja Suncu, duze traju i manja je mogucnost iritacije, ali ipak vrlo lako se
ispiru pa je potrebno obilnije nanosenje. Zato je najbolja zastita kada prema sadrzi obje vrste UV

filtera.*?

Tablica 3. UV filteri dopusteni prema FDA, usporedba njihove kategorizacije i UVA/UVB

zaitite®
FDA Monograph Amount of Chemiical (C)
Sunscreen Ingredients Ray Protection or Physical (P)
UVA UvB

Aminobenzoic acid (PABA) O ® C
Avobenzone [ J ) C
Cinoxate (J) ® a
Dioxybenzone L)) [ ] C
Ecamsule [ O C
Homosalate O o C
Menthyl anthranilate () o C
Octocrylene O o C
Octyl methoxycinnamate O [ J C
Octyl salicylate O o C
Oxybenzone () ® C
Padimate O O [ C
Phenylbenzimidazole @) o C
Sulisobenzone L)) [ ) C
Titanium dioxide () o P
Trolamine salicylate O ® C
Zinc Oxide [ J o P

Protection Level: @ = extensive @) = considerable ® = limited O = minimal
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Tablica 4. UV filteri dozvoljeni prema FDA i njihovo maksimalno doziranje*

UV-filter

p-Aminobenzojeva kiselina

Padimate O

Fenilbenzimidazol sulfonska
kiselina

Cinoksat
Dioksibenzon
Oksibenzon
Homosalat
Mentil antrnilat

Oktokrilen

Oktinoksat

Oktil salicilat
Sulisobenzoat
Trolamin salicilat
Avobenzon
Ecamsule

Titan dioksid

Cink oksid

Maksimalno doziranje

15% (EU: zabranjeno-

listopad 2009. )

8% (EU, USA, AUS) 10% (JP)

4% (US, AUS) 8% (EU) 3%

(JP)

3% (US) 6% (AUS)

3%

6% (US) 10% (AUS, EU)

10% (EU) 15% (US, AUS)

5%

10%

7.5% (US) 10% (EU, AUS)

20% (JP)

5% (EU, USA, AUS) 10% (JP)

5% (EU) 10% (US, AUS, JP)

12%

3% (US) 5% (EU, AUS)

10%

25% (US) No limit (JP)

25% (US) No limit (AUS, JP)

Dopusteno
koristenje

USA, AUS

EU, USA, AUS, JP

EU, USA, AUS, JP

USA, AUS
USA, AUS
EU, USA, AUS
EU, USA, AUS
USA, AUS

EU, USA, AUS

EU, USA, AUS, JP

EU, USA, AUS, JP
EU, USA, AUS, JP
USA, AUS

EU, USA, AUS
EU, AUS

EU, USA, AUS, JP

EU, USA, AUS, JP

UVA UVB
X
X
X
X X
X X
X X
X
X
X X
X
X
X X
X
X
X
X
X X
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https://en.wikipedia.org/wiki/P-Aminobenzoic_acid
https://en.wikipedia.org/wiki/Padimate_O
https://en.wikipedia.org/wiki/Homosalate
https://en.wikipedia.org/wiki/Octocrylene
https://en.wikipedia.org/wiki/Octinoxate
https://en.wikipedia.org/wiki/Octyl_salicylate
https://en.wikipedia.org/wiki/Sulisobenzone
https://en.wikipedia.org/wiki/Ecamsule
https://en.wikipedia.org/wiki/Titanium_dioxide
https://en.wikipedia.org/wiki/Zinc_oxide

Tablica 5. Ostali UV filteri®?
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https://en.wikipedia.org/wiki/Bisoctrizole
https://en.wikipedia.org/wiki/Bemotrizinol
https://en.wikipedia.org/wiki/Bisdisulizole_disodium
https://en.wikipedia.org/wiki/Drometrizole_trisiloxane
https://en.wikipedia.org/wiki/Benzophenone-n
https://en.wikipedia.org/wiki/Ethylhexyl_triazone
https://en.wikipedia.org/wiki/Diethylamino_hydroxybenzoyl_hexyl_benzoate
https://en.wikipedia.org/wiki/Iscotrizinol
https://en.wikipedia.org/wiki/Polysilicone-15
https://en.wikipedia.org/wiki/Amiloxate

3.2. Neaktivni sastojci

Na konacan iznos SPF vrijednosti ne utje¢u samo aktivni sastojci, ve¢ i komponente tako zvane
ne aktivne faze. Osim toga, ne aktivni sastojci utjecu i na ostala svojstva proizvoda kao $to su:
koliko ¢e se ravnomjerno proizvod nanijeti na kozu, koliko ¢e se proizvod brzo osusiti ili upiti,
kao 1 na konacan pH proizvoda. Primjer neaktivnih sastojaka koji utjecu na svojstva proizvoda za
sun¢anje su antioksidanti. Antioksidanti mogu povecati SPF vrijednost, isto tako usporavaju
fotostarenje, neutraliziraju reaktivne vrste kisika koje mogu uzrokovati fotokatalizu, pomazu u
oporavku koZze nakon izlaganja UVB zracenju. Ciklodekstrini su takoder jedni od sastojaka koji
mogu pomo¢i u stabilizaciji nestabilnih UV filtera. Oni takoder pokazuju smanjenje
fotorazgradnje, smanjuju prodiranje UVA 1 UVB zracenja u kozu. Sli¢no ponasanje imaju 1
polimeri kao poliester-8 1 polikrilen S1. Oni su takoder poznati po tome pruzaju vodootpornost
krema za suncanje. U kreme za suncanje koje sadrze fizikalne UV filtere, obi¢no se dodaju
pigmenti zeljezovog oksida koji mogu povecati zastitu od UV zracenja, ali s obzirom da
ostavljaju neprozirni bijeli sloj nakon mazanja Cesto se izbjegavaju. Sve je viSe istrazivanja koja
pokazuju da dodavanje razli¢itih vitaminskih antioksidansa (npr.; retinol, alfa tokoferol, gama
tokoferol, tokoferil acetat, askorbinska kiselina, askorbil tetraizopalmitat, askorbil palmitat,
natrijev askorbil fosfat, ubikinon) 1/ili mjeSavina odredenih botanic¢kih antioksidansa (npr.;
epigalokatehin-3-galat, b-karoten, vitis vinifera, silimarin, ekstrakt spiruline, ekstrakt kamilice 1
eventualno drugi) kremama za suncanje uc¢inkovito pomaze u smanjenju ostec¢enja od slobodnih
radikala nastalih izlaganjem sun¢evom ultraljubicastom zracenju, vidljivom svjetlu, blisko

infracrveno zradenje i infracrveno-a zradenje.’
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4. Metode za odredivanje SPF faktora

4.1. COLIPA metoda

COLIPA metoda je metoda za odredivanje SPF vrijednosti u proizvodima za sun¢anje razvijena
od strane stru¢njaka specijalno za upotrebu u zemljama Europske unije, ¢ime je prilagodena

direktivama Europske unije u kozmetici. S obzirom na ostale metode COLIPA metoda ima:

1. Izvor sunceve svjetlosti koji je definiran odredivanjem spektra umjetne svjetlosti 1

relativnih intenziteta valne duljine u njemu

2. MED zasti¢ene 1 nezasti¢ene koZe se ocitava u isto vrijeme i to pod uvjetima koju su
usporedivi

3. Za tocnije 1 ponovljive rezultate MED-a koriste se kolorimetrijske metode i sustavi

4. Nacin nanosenja proizvoda je standardiziran

5. Dodana je dodatna kalibracija istodobnim testiranjem formulacije s viSim zastitnim

faktorom (14-17) i nizim zastitnim faktorom (11.5-14)

6. Testirana grupa ljudi mora imati sve tipove koze

7. Broj ispitanika mora biti izmedu 10 i 20 ovisno o pojedina¢nim rezultatima ispitanika
( ako je pojedinacni rezultati ispitanika ne razlikuju viSe od 17% tada je prihvatljiv

broj ispitanika manji od 20 )

To je metoda koja se temelji na in vitro spektrofotometriji UV supstrata i konvoluciji dobivenih
podataka o apsorbanciji sa spektrom djelovanja za krajnju tocku in vivo postojanog tamnjenja
pigmenta (PPD) kako bi se osigurao in vitro UVA zastitni faktor (UVAPF) koji je u korelaciji s in

vivo mjerenjem.?¢
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Slika 11. Usporedba DIN 67501, FDA i COLIPA metode za testiranje SPF vrijednosti ( DIN
67501 je Njemacka metoda, FDA americka )

4.2. UVA testna metoda

Sve veca potreba za zaStitom od UVA zraenja zahtijevala je razvoj metode kojom se moze
odrediti fizikalni i biolo8ki utjecaj UVA formulacija krema za suncanje na standardiziran,

ponovljiv i validiran na¢in.?®
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4.3. Metode bazirane na mjerenju fizikalnih efekata

Fizikalan efekt krema za suncanje moze se lako odrediti s Diffey i Robson metodom: definirana
koli¢ina proizvoda stavlja se na potpornu foliju, ¢ija nepravilna povrSina simulira ljudsku kozu.
UV svjetlo ( 240-400 nm s precizno definiranim spektralnim energijama ) se prenosi kroz uzorak
i foliju. Apsorpcija svjetla se odreduje spektrofotometrijski. Pomocu integracije moze se

izra¢unati i UVA i UVB dio spektra.

4.4. Metode bazirane na bioloSkom efektu
Trenutno postoje Cetiri metode za odredivanje bioloskog efekta na UVA formulacijama krema za
suncanje:

1. Mjerenje UVA-induciranog eritema u senzibiliranoj koZi ( 8-metoksipsoralenom,

antracen..) ljudskih volontera ( to se naziva PUVA metoda )

2. Mjerenje kasne eritermalne reakcije na neosjetljivoj kozi nakon jako visoke doze
UVA zracenja

3. Kolorimetrijsko mjerenje UVA-induciranog izravnog tamnjenja pigmenta

4. Kolorimetrijsko mjerenje reakcije kasnog tamnjenja na neosjetljivoj kozi nakon vrlo

visoke doze UVA zradenja’

4.5. Invitro odredivanje SPF vrijednosti preko optometrije

Slojevi tankog filma formulacija za zastitu od sunca pripremaju se na stakalcima od kvarcnog
stakla. Uzorci se ozracuju solarnim simulatorom i mjeri se propusnost po valnoj duljini. In vitro
SPF izraCunava se mnozenjem MPF (monokromatski zastitni faktor) sa spektrom eritemskog
djelovanja. 2,00 mg/cm? uzorka se nanosi na ‘Transpore’ traku koja je pri¢vri¢ena na ploce od
kvarcnog stakla kako bi se odredila odgovaraju¢a koli¢ina za transmisiju. Naneseni proizvod

filtrira propustenu svjetlost i mogu nastati lazni podaci zbog ograni¢enja sustava detektora. '’
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5. SPF metoda

Vrijednost SPF se tradicionalno procjenjuje koristeé¢i SPF test koji koristi eritermalni odgovor
koze na UV zracenje. Tada se SPF faktor racuna na temelju energije potrebne za izazivanje
minimalnog eritemskog odgovora sa i1 bez proizvoda za sunfanje nanesenog na kozu

dobrovoljaca koristenjem ultraljubiastog zracenja obi¢no iz umjetnog izvora.*

5.1. Povijest SPF metode

Faktor zastite od sunca odreden in vivo sada je univerzalni pokazatelj u€inkovitosti proizvoda za
zastitu od sunca protiv opeklina. Povijesno gledano, prve poznate studije koje su uspostavile
osnovu za SPF ili Index zastite pocele su 1930-ih, a objavili su ith 1940-ih H. Blum 1 sur. a 1950-
ih R.Schulze. Ove studije i1 drugi radovi standardizacija i znanstvenih grupa doveli su do
povijesne definicije minimalne eritemske doze i SPF-a te do prve standardne metode za
odredivanje i oznaavanje SPF-a koju su izdali FDA 1 SAD 1978. To je uslijedilo 1984. prema
normi DIN67501 u Njemackoj koja se uglavnom primjenjivala u Europi. Ova dva standarda
uglavnom su se razlikovala u pogledu vrste koristenog UV izvora (ksenonska lu¢na lampa ili
prirodna sunceva svjetlost i zivina lampa) 1 stope nanoSenja proizvoda na kozu (2,01 1,5
mg/cm?) §to dovodi do nekih odstupanja u izmjerenim zastitnim faktorima. Svi naknadno izdani
standardi zadrzali su izvor umjetnog ksenona i koli¢inu primjene od 2,0 mgem™. Sli¢ne
standarde kao FDA izdalo je UdruZenje za standarde Australije (SAA) 1986. godine, §to je
ukljucivalo testiranje SPF-a i otpornosti na vodu, te Udruga japanske kozmeticke industrije
(JCIA) 1991. Ove su metode obnovljene 1986., 1993. ., 1997., 1 1998. (australski standardi) i
1999. (japanski standardi). JuZnoafricki ured za standarde predstavio je sli¢nu metodu 1992. koja
je obnovljena 2002.. Novozelandske norme pridruzile su se australskim normama te iznijele
njihovu zajedni¢ku novu verziju 1993. i njihovu obnovljenu verziju 1998. Europska kozmeticka,
toaletna 1 parfumerijska udruga (COLIPA) u svojoj metodi SPF testa iz 1994. uvela je nove

tehnike za okarakteriziranje i specificiranje spektra emisije UV izvora i za kolorimetrijski odabir
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tipova koze. U isto vrijeme, predloZena su dva proizvoda s visokim zastitnim faktorom kako bi
se uzelo u obzir povecanje SPF vrijednosti. Australska norma iz 1998. i novi standard DIN iz
1999. uskladeni su s COLIPA 1994. metodom. Nedavno su Koreja, Kolumbija i Mercosur
usvojili metode koje se odnose na standarde FDA ili COLIPA. Kina takoder razmatra usvajanje
SPF standarda. COLIPA, JCIA i CTFA-SA zapoceli su raspravu o uskladivanju metode mjerenja
SPF-a 2000. godine. Zajednicki dogovor o medunarodnoj metodi SPF testa postignut je u
listopadu 2002. godine. Godine 2005. CTFA je izrazio interes za zajednickom medunarodnom
SPF metodologijom s COLIPA-om, JCIA-om i CTFA-SA. Ova aZurirana verzija je rezultat
rasprava koje su zapocele u lipnju 2005. Uvedene su manje izmjene 1 dopune smjernica koje

odrazavaju i prevode iskustvo tehni¢ara i struénjaka.®

5.2. [Eti¢ko razmatranje

Osnovni principi testiranja na ljudima opisani su u sljede¢im dokumentima:

1. DEKLARACIJA SVIETSKOG LIJECNICKOG UDRUZENIJA 1Z HELSINKIJA
UKLJUCUJUCI NJENE RAZLICITE REVIZIIE (1964.-1975.-1983.-1996.-2000.-
2002.-2004.)

2. NACIONALNI PROPISI U VEZI S LJUDIMA

U skladu s ovim osnovnim nacelima, naglasavaju se sljedece tocke jer se izravno odnose na

studije mjerenja SPF-a:

1. Mjerenje zastite od sunca provodi se kako bi se procijenila razina zastite koju pravilno
naneseni kozmeticki proizvodi pruzaju potrosac¢ima izlozenim suncevoj svjetlosti. Takve
studije ne bi trebale ostavljati Stetne, dugotrajne u€inke na dobrovoljce

2. Testove mora izvoditi obuceno i kvalificirano osoblje kako bi se izbjeglo bilo kakvo
oStecenje koze dobrovoljaca ukljucenih u test

3. Prije pocetka bilo kakvog ispitivanja, nadzornik laboratorija za ispitivanje mora imati
odgovarajuce informacije o proizvodu koji se testira, njegovoj pretklini¢koj procjeni
sigurnosti 1 svim mogu¢im upozorenjima

4. Djeca ne smiju sudjelovati u testovima mjerenja SPF-a'
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5.3. Opis metode

Medunarodna SPF metoda ispitivanja je laboratorijska metoda koja koristi solarni simulator
ksenonske lu¢ne svjetiljke definiranog i poznatog izvora. Da bi se odredio faktor zastite od
sunca, induciraju se inkrementalni nizovi odgodenih eritemskih odgovora na odredenom broju
malih pod-mjesta na kozi odabranih ispitanika/dobrovoljaca . Test je ograni¢en na podrucje leda
izmedu struka i linije ramena. Podrucje koze svakog ispitanika izloZeno je ultraljubi¢astom
svjetlu bez ikakve zastite, drugo podrucje izloZeno je nakon nano$enja uzorka proizvoda za
zastitu od sunca. Nadalje, barem jo§ jedno podrucje izlozeno je nakon nanosa referentne
formulacije za zaStitu od sunca ( koji se odabire s obzirom na o¢ekivanu vrijednost SPF-a ).
Postupnim povecanjem UV doze stvaraju se razli€iti stupnjevi eritema koze (crvenilo zbog
povrsinske vazodilatacije). Ove odgodene eritemske reakcije vizualno se procjenjuju
intenzitetom crvenila 16 do 24 sata nakon izlaganja UV zracenju, prema procjeni obuc¢enog
edukatora. Minimalna eritemska doza za nezasticenu kozu 1 MED dobiven nakon primjene
proizvoda za zastitu od sunca moraju se odrediti na istom ispitaniku istog dana. Vise od jednog
proizvoda moZe se testirati na istom dobrovoljcu u bilo kojem testu. Individualni faktor zastite
od sunca za svakog ispitanika izraCunava se kao omjer MEDp/MEDi. Faktor zastite od sunca za
proizvod je aritmetiCka sredina svih vaze¢ih SPFi rezultata svakog subjekta u testu i treba ga
izraziti na jedno decimalno mjesto. Najmanje 10 valjanih rezultata i najvise 20 koristi se za
izratun SPF-a. Granice pouzdanosti (95% interval pouzdanosti) za srednji SPF trebaju biti unutar
raspona od +/- 17% srednjeg SPF-a. Svaki test mora ukljucivati odgovarajucu referentnu
formulaciju za zastitu od sunca s visokim ili niskim SPF-om, ovisno o o¢ekivanom SPF-u
ispitivanih formulacija. Dobiveni SPF za SPF formulaciju kreme za suncanje trebao bi biti unutar

ocekivanog raspona.’!
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5.4. Ispitanici

5.4.1. Tip koze ispitanika

Fototip koze subjekata ukljucenih u SPF ispitivanje mora biti fototip I, II ili III prema
Fitzpatricku ili mora imati ITA vrijednost ve¢u od 28° prema kolorimetrijskim metodama, te
koza ne smije biti potamnjela na podrucju testiranja. Obuceni znanstvenik ili tehnicar trebao bi
pregledati svakog ispitanika kako bi osigurao da ne postoji stanje koje bi dobrovoljca moglo
dovesti u opasnost i da rezultati testa ne mogu biti ugrozeni nepovoljnim stanjem koze kao sto su

ostec¢enja od sunca, mrlje i prethodna povijest abnormalnog odgovora na sunce.

B

Slika 12. Ispitanik s fotoosjetljivom reakcijom**

5.4.2. Ucestalost sudjelovanja u testiranju

Budu¢i da je nakon testiranja potrebno dosta vremena kako bi se ponistilo tamnjenje koze koje je
rezultat prethodnog testa, mjesto za testiranje koje je bilo izloZeno UV zracenju ne bi se smjelo

koristiti dva mjeseca. Informirani, pismeni pristanak mora se dobiti od svih dobrovoljaca.?*
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5.4.3. Broj ispitanika

Za svako ispitivanje mora se zabiljeziti najmanje 10 vazecih rezultata ili najvise 20 vazecih
rezultata. Iz izracuna srednjeg SPF-a moze se iskljuciti najvise pet pojedina¢nih rezultata, ali
svako iskljuc¢enje mora biti opravdano. Svi pojedinacni rezultati moraju biti ukljuceni u izvjesce,
cak i ako nisu ukljuceni u izracun srednjeg SPF-a. Najmanje 10 vazecih rezultata je dovoljno
samo ako je 95% interval pouzdanosti srednjeg SPF-a unutar +/-17% srednjeg SPF-a. Inace, broj
ispitanika se postupno povecava od 10 do ispunjenja statistickog kriterija. Ako statisticki kriterij

nije ispunjen nakon 20 vazeéih rezultata od najvise 25 subjekata, test ée biti odbijen.*

5.4.4. Fototip koze

Sustav klasifikacije fototipa koze razvio je Thomas B. Fitzpatrick 1975. godine. Temelji se na
osjetljivosti koze na opekline od sunca i1 sposobnosti koze da tamni. Fototip koze moze
predvidjeti rizik od raka koze. Fototipovi se krecu od I do VI, a prvenstveno su vezani uz boju
koZe. Boja koZe odredena je koli¢inom melanina u koZzi, §to je kontrolirano genetski. Melanin je

glavna linija prirodne zastite koze od Stetnih ultraljubicastih suncevih zraka.

Slika 13. Razli¢iti tipovi koze*
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Iako melanin pruza zastitu od UV zraCenja, previse melanina moZze sprijeciti korisnu apsorpciju
UV svjetla za sintezu vitamina D. Stoga diljem svijeta postoji niz tipova koZe koji su povezani s
intenzitetom sunceve svjetlosti u okruzenju predaka. Sisavci imaju dvije vrste melanina, poznate
kao eumelanin i feomelanin, koji su prisutni u kozi i kosi. Eumelanin je crne ili smede boje i
njegova se prisutnost moze lako uociti. Poznato je jer odreduje koliko je koza tamna. Nasuprot
tome, feomelanin je crvene ili zute boje, a ljudi s puno feomelanina imaju svjetliju kozu i ¢esto

pjegice.?*
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Slika 14. Molekulska formula eumelanina i fenomelanina*®

Feomelanin se pretvara u melanin kada melanociti rade na visokoj razini. Medutim, kada gen
koji kontrolira pretvorbu feomelanina u melanin ne radi u¢inkovito, osoba ima vecu koli¢inu
feomelanina, Sto se manifestira kao svjetlija koza. Ovo je jedna od nekoliko genetskih varijacija
koje mogu rezultirati svijetlom kozom. Fototip koZe takoder se moze objektivno izmjeriti

pomocu instrumenta za analizu koze.

Ljestvica fototipa koze zapocela je sa samo tri fototipa, primjenjiva na svjetliju kozu. Trenutna
Fitzpatrickova klasifikacija tipa koZe ima Sest tipova u rasponu od izrazito svijetle (tip I) do vrlo

tamne (tip VI). Fototipovi su sljedeci:

e Tip I-Ivory bijele boje, lako gori, nikad ne tamni
e Tip II-Bijelo, lako izgori, vrlo tesko tamni

e Tip III-Bijelo, umjereno gori, umjereno tamni
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e Tip IV-Bez ili maslinasto, minimalno gori, umjereno i lako tamni
e Tip V-Umjereno smeda, rijetko gori, obilno tamni

e Tip VI-Tamno smeda ili crna, nikad ne gori, obilno tamni

Osobine kao §to su boja kose, boja o¢iju i reakcija koze na izlaganje suncu uzimaju se u obzir pri
odredivanju fototipa koze. Fototip koze moze se koristiti u podru¢ju dermatologije za procjenu
minimalne doze eritema (MED) za pocetnu dozu fototerapije. Fototerapija je tretman koji se
koristi za neka stanja kozZe kao Sto su psorijaza, ekcem 1 Zutica u novorodencadi. Tipovi koze IV-
VI izloZeni su riziku od hiperpigmentacije ili hipopigmentacije kod laserskog uklanjanja dlacica i
laserskog resurfacinga. Takoder mogu imati promjene pigmentacije s kemijskim pilingom.
Sredstva za izbjeljivanje mogu uzrokovati komplikacije za tipove koze IV-VI, ukljucujuci
suhocu, iritaciju 1 hiperpigmentaciju. Neka su istrazivanja pokazala da melanin mozda nije jedini
¢imbenik koji odreduje osjetljivost koze na UV svjetlo. Na primjer, kod osoba s boles¢u koja se
zove vitiligo, koZa postaje depigmentirana na nekim podrucjima. Medutim, depigmentirana koza
se ponasa slicno kao potpuno pigmentirana koza pacijenta izlozenog suncu. Drugo istraZivanje
pokazalo je da osobe s albinizmom nemaju vecu ucestalost melanoma u usporedbi s osobama s
pretezno crvenim pigmentima, iako njihovoj koZzi potpuno nedostaje melanina. Postoje neki
dokazi da kemijski intermedijeri putova sinteze melanina takoder mogu pridonijeti fotozastiti,

nude¢i dimenziju izvan one opisane ljestvicom fototipa koze.*¢
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WHAT IS YOUR

FITZPATRICK SCALE

SKIN TYPE? e e e

Celebrity
Match
F

Ivory skin that burns very easily
SPF and doesn’t tan. Likely to have
. light blonde or red hair and
goggs 30+
always burns everyday

What Is Your
Fitzpatrick Scale
Skin Type?

Celebrity Match: Emma
Stone, Anne Hathaway, Cate
Blanchette

II

Fair to light
Usually burns,
tans with difficulty.

SPF Fair to light skin that will
usually burn in the sun, and

3 0 + has difficulty tanning.

everyday Celebrity Match: Drew
Barrymore, Jennifer Aniston,
Brad Pitt, Zach Efron

IT1

Fair to beige
Sometimes burns,

SPF Fair to beige skin with golden
undertones that will sometimes

3 0 <+ burn and will tan gradually.

tans gradually. everyday Celebrity Match: Sandra
Bullock, Demi Moore, John
Stamos
I V SPF Olive or light brown skin that
iightiBrewn 3 0 will tan easily and rarely burn.
Rarely burns, &
easn‘l’y tans everyday Celebrity Match: Eva

Mendez, Jessica Alba,
Taylor Lautner

- .
Vv

Dark brown
Tans without
burning

SPF

154 without burning.

everyday Celebrity Match: Tyra Banks,

Dark brown skin that will tan

Mindy Kaling, Barack
v:[ SPF
Deeply pigmented dark brown
O g 15+ skin that never burns and will
ever burns an .
quickly tans everyday tan very quickly.

Celebrity Match: Michelle

< ‘ 2::;;3‘,Nl:|s:ita Nyong‘o,
sungrubbies

ST. 1997

L

Slika 15. Fitzpatrikova skala tipova koze*’

5.4.5. Selekcija voluntera

Odabir dobrovoljaca provodi dermatolog prema HelsinSkoj deklaraciji iz 1964. (s naknadnim
izmjenama) gdje ne smiju sudjelovati:

= djeca i osobe mlade od 18 godina ili starije od 70 godina;

= trudnice i dojilje;

= subjekti koji su fotoosjetljivi

= subjekti koji koriste protuupalne lijekove;
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= subjekti s dermatoloskim stanjima

= subjekti s povijes¢u abnormalne reakcije na sunce;

= ispitanici koji su koristili solarij u prethodnih osam tjedana prije SPF
testiranja;

= ispitanici koji su bili izlozeni suncu na podrucju leda u prethodnih
osam tjedana prije SPF testiranja

= subjekti koji imaju tragove ili mrlje u podrucju testiranja;

= ispitanici s postoje¢im oStecenjima od sunca u podrucju ispitivanja;

= ispitanici koji imaju prekomjernu dlakavost na podrucju na testu na
dan testiranja (mozZe biti obrijan do 3 dana prije dana testiranja);

= subjekti koji imaju skeletne izbocine i ekstremna podrucja

zakrivljenosti u testnom podrucju®!

5.4.6. Kriterij odbacivanja

Rezultati ispitivanja ¢e se odbaciti ako:

1.

Nakon niza ispitivanja na subjektu ne dobivamo eritemski odgovor ni na jednom
podmjestu

Eritemski odgovori nasumic¢no izostaju 16 do 24 sata nakon izlaganja §to ukazuje na
neravnomjerno nanosenje proizvoda, nekonstantno svjetlosno zracenje ili nestabilan
proizvod

Sva podmjesta pokazuju eritemski odgovor 16 do 24 sata nakon izlaganja

Ako se rezultati moraju odbiti kod vise od pet ispitanika tada je cijeli test nevazeéi’!
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5.5. Podrudje ispitivanja

Kao podrucje provodenja ispitivanja izabrana su leda. Mjesta testiranja ocrtavaju se na podrucju
izmedu lopatica i struka. Prilikom provodenja eksperimenta treba izbjegavati nanosenje uzorka

na izbo¢ine na kozi ili na jako zakrivljena i ne ravna podrudja.’!

5.6. Izvor ultraljubicastog zraenja

UV solarni simulator mora emitirati kontinuirani spektar bez praznina ili ekstremnih vrhova
emisije u UV podrucju. 1zlaz iz UV solarnog simulatora mora biti stabilan, ujednacen preko
cijele izlazne zrake i prikladno filtriran kako bi se stvorila spektralna kvaliteta koja je u skladu s
potrebnim granicama prihvatljivosti. Kako bi se osiguralo da su odgovarajuc¢e kolicine UVA
zracenja ukljucene u spektar solarnog simulatora kroz cijeli UVA raspon, ukupni radiometrijski
udio UVA II (320-340nm) zracenja simulatora mora biti jednak ili ve¢i od 20% ukupnog UV
zracenja ( 290-400 nm) zracenje. Dodatno, UVA I (340-400nm) zracenje mora biti jednako ili
vece od 60% ukupnog UV zrafenja. Spektralna specifikacija izvora opisana je u smislu
kumulativne eritemske ucinkovitosti uzastopnim pojasima valnih duljina od 290 nm do 400 nm.
Eritemska uc¢inkovitost svakog pojasa valne duljine izraZzava se kao prethodna vrijednost ukupne
eritemske u¢inkovitosti od 290 do 400 nm ili kao relativna kumulativna eritemska uc¢inkovitost.
Kada je ukupno zracenje jako, povremeno se moze izazvati osjecaj topline ili boli u ozra¢enoj
kozi ispitanika. Stoga se mora potvrditi da maksimalno zracenje koje ¢e se koristiti nece izazvati
osjecaj topline u kozi, prije samog provodenja SPF testa. U nekim slu¢ajevima utvrdeno je da je
zracenje od ukupne radijancije od 160 mW/cm?2 izazvalo ovaj osjecaj u vec¢ini podrucja na
ledima ispitanika, dok ga zracenje od 120 mW/cm2 nije izazvalo .Kada se veliki snop UV izvora
koristi za istovremeno izlaganje nekoliko pod-mjesta nizom ozrac¢ivanja i mijenjanjem vremena
izlaganja; intenzitet snopa treba biti Sto ujednaceniji. Minimalno zracenje snopa, u bilo kojoj
tocki, ne smije biti visSe od 10% niZe od maksimalnog zrac¢enja snopa u bilo kojoj tocki. Ako
varijacija premasuje 10%, potrebno je izvrsiti odgovaraju¢u kompenzaciju za razli¢ito zracenje u
vremenu izlaganja na svakom pod-mjestu. Prije izlaganja UV zraenju svakog ispitnog mjesta,
UV zracenje treba provjeriti radiometrom kalibriranim prema spektroradiometrijskim mjerenjima

izlaza solarnog simulatora.?’
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Slika 16. Prikaz UV solarnog simulatora®®
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Slika 17. Primjer prenesenih UV zraka kroz kreme za sun¢anje*’
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5.7. SPF formulacije

Referentna formulacija treba se koristiti kao metodoloska kontrola za provjeru postupka
ispitivanja. Stoga se jedna referentna formulacija mora mjeriti istog dana kada se testiraju
proizvodi. Ako srednja vrijednost SPF-a dobivena u bilo kojem testu ne spada unutar
indikativnog raspona referentnih vrijednosti ili intervala pouzdanosti od 95% srednje vrijednosti
SPF-a , onda se cijeli test mora odbiti. Najmanje jedna referentna formulacija za zaStitu od sunca
mora se koristiti po ispitivanju. Hoce li se koristiti referentna formulacija s niskim ili visokim
zaStitnim faktorom ovisi o ocekivanom SPF-u testiranih proizvoda. Ako se koristi referentna
formulacija s visokim zastitnim faktorom, nema potrebe za uklju€ivanjem referentne formulacije
s niskim zastitnim faktorom u test iako mozda postoje testni proizvodi s niskim zastitnim
faktorom. Tablica koja prikazuje rezultate testiranja proizvoda s niskim zaStitnim faktorom stoga
moze navesti dvije razli¢ite referentne formulacije: raspon za svaku mora biti unutar

indikativnog raspona. Preporuceni raspon SPF referentnih krema za suncanje su sljedeéi:*!

Tablica 6. Preporuceni raspon referentnih formulacija

Srednja SPF vrijednost Donja granica Gornja granica
16,6 14,2 19,0

16,2 13,8 18,7

5,1 4,4 5,9

5.8. Kbvaliteta proizvoda i nanoSenje

Koli¢ina nanesenog proizvoda i ujednacenost razmazivanja po ispitivanim mjestima utjece na

toc¢nost rezultata ispitivanja. NanoSenje proizvoda, izlaganje UV zrac¢enju i MED procjena

trebaju se provoditi u stabilnim uvjetima, sa sobnom temperaturom izmedu 18 1 26 stupnjeva

Celzijusa. Minimalna povr$ina mjesta nano$enja proizvoda mora biti 30 cm?, a najveéa 60 cm?.
b

NezastiCeno mjesto ispitivanja koje se koristi za odredivanje MEDu mora biti u neposrednoj

blizini mjesta ispitivanja MEDp. PoloZaj ispitnih proizvoda i referentnih mjesta za testiranje

kreme za suncanje mora biti nasumic¢no rasporeden na ledima za cijelu ispitnu grupu subjekata

36




kako bi se smanjila sustavna pogreska koja proizlazi iz anatomskih razlika u kozi. Izmedu
rubova susjednih mjesta nanoSenja proizvoda mora postojati minimalni razmak od 1 cm. Prije
nanosenja proizvoda, podrucje testiranja moze se ocistiti, ali samo pomocu suhe pamucne
blazinice ili neceg slicnog. Mjesto nanosenja proizvoda treba se ocrtati markerom za kozu i
Sablonom od ne upijaju¢eg materijala. Koli¢ina ispitnog proizvoda i referentne formulacije za
zastitu od sunca koja se nanosi na kozu prije nano$enja mora biti 2,00 mg/cm?+/- 2,5 %.
Osjetljivost vage treba biti najmanje 0,0001g s najmanje 4 decimalna mjesta. Prilikom vaganja
proizvoda 1 prije nanoSenja na koZu potrebno je paziti da se sprijeci gubitak hlapljivih
komponenti isparavanjem. Vazno je da se ukupna koli¢ina izvaganog proizvoda prenese na
mjesto testiranja. Tekuci proizvodi koji se sastoje od dva sloja moraju se prije vaganja snazno
protresti kako bi se osigurala homogena disperzija. Kako bi se pomoglo ravhomjernom
prekrivanju, kapljice proizvoda treba nanijeti Strcaljkom/pipetom, a zatim rasiriti po cijelom
testnom mjestu uz lagani pritisak pomocu jastucica za prste. Vrijeme nanosenja treba biti u
rasponu od 20 do 50 sekundi, ovisno o povrsini i lako¢i nanoSenja proizvoda. U slu¢aju
praSkastih proizvoda, alikvote praha treba prenijeti na kozu pomocu lopatice. Nakupljeni prah se
utapka, a zatim prstom rasporedi po cijelom testnom mjestu. Alternativno, prethodno napunjeni
kozmeticki aplikator moZe se koristiti umjesto prsta. U ovom slucaju, vazno je provijeriti ostaje li
2 mg/cm? testnog praskastog proizvoda na koZi nakon nanosenja. Ispitanici bi trebali biti u
lezec¢em poloZzaju kako bi sprijecili da uzorci padnu s povrsine. Izlaganje ispitnog mjesta slijedu
UV doza pocinje 15 do 30 minuta nakon nanosSenja proizvoda. Svako vanjsko izlaganje mjesta
testiranja UV svjetlu treba izbjegavati tijekom tog razdoblja i tijekom razdoblja od 24 sata prije

izlaganja kao i 24 sata nakon izlaganja.’

37



(not carrot seed oil)

Raspberry Nothing Coconut

Seed Oil

Slika 18. Primjer testiranja razli¢itih prirodnih zastita**

5.9. UV izlaganje

Kada se ispitanik izlaze UV zracenju, moze sjediti ili biti u leze¢em polozaju. Ispitanika treba
postaviti tako da se cijela koli¢ina testnog proizvoda ravnomjerno nanese i ostane na kozi.
Polozaj mora biti isti prilikom nanoSenja proizvoda za izlaganje UV zraCenju i za MED procjenu.
Ispitna pod-mjesta namijenjena izlaganju UV zracenju trebaju biti bez mrlja 1 imati ujednacen
ton koze. Sablona koja ne upija UV zradenje moze se koristiti za ozna¢avanje pod-mjesta
izloZenosti zra¢enju. Minimalna prihvatljiva povriina svakog pod-mjesta je 0,5 cm?. Minimalni
razmak izmedu svakog pod-mjesta izlozenosti trebao bi biti najmanje 1 cm, a svako pod-mjesto
mora imati istu povrSinu. Prije pocetka glavnog ispitivanja mozda ¢e biti potrebno odrediti
privremeni pojedinaéni MEDu kako bi se centrirali rasponi UV doza za izlaganje MEDu 1
MEDp. To se moZe izvesti ili primjenom preliminarne serije izlaganja UV zracenju do 1 tjedan
prije testa ili procjenom privremenog MEDu kolorimetrijskom tehnikom bez izlaganja. Za
nezasti¢enu koZzu, srediSte ukupnog raspona doze UV zracenja trebalo bi odrediti pomocu
privrtemene MEDu subjekta ili procijenjene MEDu. Najmanje 5 pod-mjesta usredoto¢enih na
oc¢ekivani MEDp bit ¢e izloZzeno inkrementalnim UV dozama koriste¢i preporuc¢enu geometrijsku
progresiju od 1,12 ili 1,25. Maksimalna geometrijska progresija od 1,12 mora se koristiti za

oc¢ekivani SPF vec¢i od 25. Manja geometrijska progresija se moze koristiti, ali takoder mora biti
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dosljedna kroz niz izlaganja. Nakon izlaganja UV zracenju, referentni i testni proizvodi mogu se

njezno ukloniti pomoéu jastudi¢a vate. !

Determination of SPF

n = 5 Participants
Phototypes | to Ill (ITA® 2 28 °)

Xenon Arc Solar Simulator,
continuous UVB radiation

Test on the dorsal region
(8cm x5 cm)

One application 2mg/cm?t 25%

16h to 24h after UV exposure

Exclusion Criteria
« No visible erythema
*+ All marked spots

* No relation to the presence of
erythema

« Application of 6 different energies
+ Maximum of 4 products and 1 tested standard V

MED with product _ 5 Individual SPF
i = > - =
Individual OB = o D ot prodiet E FPS n

< P’ ’ h? < h, If the value of “c” (statistical agreement)
<

< 17% of the SPF

n = 5 participants
phototypes | to Il (ITA ® 2 28 °)

Same process for determining MED

FPS = 1 If the value of "c" >17% of the
SPF, include +10 participants
and perform protection factor

ination of n = 20

¥ Individual SPF @
0

Slika 19. Shema SPF metode*®
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5.10. Postupak procjene MED

Minimalna eritemska doza za nezasti¢enu kozu (MEDu), ona za zasticenu kozu (MEDp) i ona za
referentnu formulaciju za zastitu od sunca utvrduju se istog dana. MED se procjenjuje kada je
eritemski odgovor optimalan 20 +/- 4 sata nakon izlaganja UV zracenju. Tijekom vremenskog
intervala izmedu izlaganja UV zraCenju i MED procjene, ispitanik mora izbjegavati bilo kakvo
dodatno izlaganje UV zracenju. MED se procjenjuje vizualno. Vizualna procjena treba biti
obavljena pri dovoljnom i1 ravnomjernom osvjetljenju. Preporuca se najmanje 450 luksa.
Promatracev vid treba se provjeriti ima li normalan vid boja, pa se zato preporucuje godiSnja
provjera oStrine vida. Preporucuje se promatranje eritemskih odgovora na "slijepi" nacin,
odnosno : promatraci eritemskih odgovora na bilo kojem subjektu ne bi smjeli biti iste osobe kao
i osobe koje su vriile nanasanje proizvoda i izlaganje.’Podaci o ispitivanju bit ée odbijeni u

sljede¢im okolnostima:

1. Niz izloZenosti ne uspijeva na subjektu izazvati eritemski odgovor ni na jednom pod-
mjestu 20+/- 4 sata nakon izlaganja.

2. Eritemski odgovori unutar serije izlaganja nasumicno izostaju 20+/- sati nakon izlaganja.

3. Sva pod-mjesta u seriji izlaganja pokazuju eritemski odgovor 20+/- 4 sata nakon

izlaganja.

Kada se jedan ili viSe gornjih kriterija odnosi na seriju izlozenosti pod-mjesta na nezasti¢enoj
kozi ili na referentna mjesta izlozenosti kreme za suncanje, tada se svi podaci za sve proizvode
moraju odbaciti. Kada se jedan ili viSe gornjih kriterija odnosi na seriju izloZenosti tretiranog
proizvoda, tada se svi podaci za taj proizvod o toj temi moraju odbaciti. Ako se podaci moraju
odbaciti na viSe od 5 ispitanika, tada se mora odbaciti cijeli test. MED se izrazava u jedinicama
energije (J/m2, mJ/cm?2) ili MED jedinicama ili vremenu (sekunde). Jedinice vremena mogu se
koristiti samo ako je brzina toka solarnog simulatora konstantna tijekom ispitivanja. Sva
mjerenja zracenja koja se provode za odredenu seriju moraju se provesti pomocu istog

radiometra.?
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5.11. Izracun SPF faktora i statistika

Kao sto je prethodno spomenuto izracun kona¢nog SPF faktora radi se izraCunom aritmeticke

sredine individualnih SPF faktora (SPFi). Minimalan broj individualnih vrijednosti SPF-a mora

biti najmanje 10, a najviSe 20. Stvarni broj testiranih subjekata definiran je kao broj potreban za

dobivanje srednjeg SPF-a s intervalom pouzdanosti od 95% koji spada u raspon od +/-17%

izmjerenog srednjeg SPF-a.>

5.12. Prikaz rezultata

e Preporuca se da izvjestaj o rezultatima sadrzi sljedece stavke:

o

Informacije o ispitaniku ( broj, ime ili identifikacijski kod, tip koze ili ITA
vrijednost )

Pojedine MED za nezasti¢enu kozu, MED za koZzu zasti¢enu proizvodom i MED
referentnog uzorka

Individualne SPF vrijednosti za svaki proizvod i za svaki referentni uzorak
Podatke o tehnicaru koji je provodio ispitivanje

Zajednicki SPF rezultat 1 individulane SPF vrijednosti izraZzene na jednu decimalu
ukljucujuci sve dobre 1 odbacene vrijednosti

Standardno odstupanje u intervalu od 95%

Podatke o UV izvoru

Ime proizvoda, kod i o¢ekivanu SPF vrijednost”!
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6. Eksperimentalni dio

6.1. Cilj

Cilj ovog djela rada je eksperimentalno dokazati da teorijski odredeni faktor zastite od sunca
ostaje unutar dopustenih, prihvatljivih granica. Eksperiment se provodio u suradnji s firmom
Meyer d.o.o. koja se uz ostale kozmeticke proizvode bavi proizvodnjom proizvoda za zastitu od
sun¢anja. Osim faktora zastite od Sunca, joS se odredivao UVA 1 UVB faktor da bi se provjerilo
zadovoljava li proizvod/formulacija odredene, pripisane norme 1 zahtjeve. Istrazivanje je
provedeno pod nadzorom lje¢nika specijalista dermatologije. Takoder istrazivanje je provedeno u

skladu s normom EN_[SO 24444:2022A1.

6.2. Priprema uzorka i teorijsko odredivanje zastitnog faktora I UVA
faktora

Za provodenje eksperimentalnog djela ovog rada pripremili smo ukupno tri uzorka. Dva uzorka
istog zastitnog faktora ( 30 ), ali razli¢itih formulacija, jedna formulacija je losion, a druga je
sprej, odnosno mlijeko za suncanje. Te uzorke smo pripremili kako bi smo promatrali kako
razli¢ite formulacije odnosno baze utjecu na konacan rezultat SPF i UVA faktora, odnosno
mozemo li na temelju utjecaja razli¢itih sastojaka zakljuciti poticu li ili smanjuju odredene baze
djelovanje UV filtera. Kao tre¢i uzorak pripremili smo kremu za suncanje zastitnog faktora 50,

Sto nam je sluzilo za usporedbu §to ¢e se dogoditi povecanjem koncentracije UV filtera.

Prvi korak prije pripreme uzorka je teorijski izraCun potrebne koncentracije UV filtera, odnosno
teorijsko odredivanje SPF/UVA faktora. Da bi smo teorijski odredili potrebne koncentracije UV
filtera, koristili smo se BASF simulatorom. BASF simulator je program koji na temelju
koncentracije dodanih UV filtera moZe odrediti zastitni faktor 1 predvidjeti UVA odnosno UVB
faktor. BASF simulator radi tako da odmah nudi dozvoljene UV filtre i raspon koncentracija koje
se mogu dozirati ( §to je prilagodeno odredenim regijama te se prilikom formuliranja proizvoda

mora imati na umu na koje trZiste ¢e se plasirati ).
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Prvo smo odredili UV filtere koje ¢emo koristiti u formulaciji 1 koju smo nazvali FO21-00128 (
gdje 21 oznacava grupu proizvoda- proizvodi za suncanje, a 128 je redni broj formulacije ) . U
toj formulaciji koristili smo oktokrilen ( 2-etilheksil 2-cijano-3,3-difenil-2-propenoat ), etilheksil
salicilat, avobenzone ( Butil metoksidibenzoilmetan ), eusolex-t avo ( titanijev dioksid ) i parsol
mcx ( etilheksil metoksicinamat ). BASF simulator nam odmah oznacava koji filteri pokrivaju
UVA, a koji UVB podrucje. Pa s obzirom na nase koriStene filtere samo avobenzon pokriva UVA
podrucje. Isto tako na BASF simulatoru oznacene su maksimalne dozvoljene koncentracije UV
filtera koje se mogu dodati u proizvod. Maksimalna koncentracija za Oktokrilen, etilheksil
salicilat i avobenzona je 10%, za eusolex-t avo je 20% dok se parsola mcx moze dodati ¢ak i do
100%. Sljedeca slika prikazati ¢e teorijski izracunate koncentracije dodanih UV filtera I zastitni

fakor kao I UVA faktor koje bi ti UV filteri trebali pokrivati:

Max.

B BMDBM 10%
B EHmMC 20% (6|
B EHs 10%
B ocr 10%
B TiO2 (nano) aq 100%
Total: 22.40%
SPF: i 30.9
Rating: ()] 30
Filter Efficiency: i ) 1.38

UVA-METRICS @

EU, AUS, MERCOSUR

Rating: i
UVA-PF in vitro (ISO 24443)

UVA-PF: 11.0

UVA-PF/SPF: 0.36

Critical Wavelength (nm): 376

Slika 20. Teorijski izraCunate koncentracije za zaStitni faktor 30 1 UVA faktor 11

(formulacija 1)
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Gdje je teorijski izracunata SPF vrijednost 30.9 , a teorijski UVA faktor =11 a UVB faktor =19.
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Slika 21. Graficki prikaz ovisnosti absorbancije o valnoj duljini za kremu za suncanje (

formulacija 1- ogekivani UVA 11 ) -prema teorijskom izra¢unu>

Zatim smo odredili UV filtere koje ¢emo koristiti u formulaciji 2 koju smo nazvali FO21-00124 (
21 oznacava grupu proizvoda- proizvodi za suncanje, a 124 je redni broj formulacije ) . U toj
formulaciji koristili smo oktokrilen ( 2-etilheksil 2-cijano-3,3-difenil-2-propenoat ), etilheksil
salicilat, avobenzone ( Butil metoksidibenzoilmetan ) 1 parsol mcx ( etilheksil metoksicinamat ).
S obzirom na naSe koriStene filtere samo avobenzon pokriva UVA podrucje. Sljedeca slika
prikazati ¢e teorijski izraCunate koncentracije dodanih UV filtera I zastitni fakor kao I UVA

faktor koje bi ti UV filteri trebali pokrivati:

44



FILTER SELECTION

IMax.

B BMDBM 10%
B EHMC 20%
B EHs 10%
B ocr 10% [6 ]
Total 23.60%
SPF: i ] 301
Rating: i ] 30
Filter Efficiency: i ] 1.28
UVA-METRICS @
EU, AUS, MERCOSUR
Rating: [
UVA-PF in vitro (ISO 24443)
UVA-PF: 10.2
UVA-PF/SPF: 0.34
Critical Wavelength (nm): 374

Slika 22. Teorijski izraCunate koncentracije za zastitni faktor 30 i UVA faktor 10

(formulacija 2 )>°
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Slika 23. Graficki prikaz ovisnosti absorbancije o valnoj duljini za kremu za suncanje (

formulacija 2- ogekivani UVA 10 ) -prema teorijskom izracunu™

Gdje je teorijski izracunata SPF vrijednost 30.1 , a teorijski UVA faktor =10 a UVB faktor =20.

Nakon toga smo odredili UV filtere koje ¢emo koristiti u formulaciji 3 koju smo nazvali FO21-
00122 ( 21 oznacava grupu proizvoda- proizvodi za suncanje, a 124 je redni broj formulacije ) .
U toj formulaciji koristili smo oktokrilen ( 2-etilheksil 2-cijano-3,3-difenil-2-propenoat ),
etilheksil salicilat, avobenzone ( Butil metoksidibenzoilmetan ), tinsorob s ( Bis-
etilheksiloksifenol metoksifenil triazin) ,eusolex t-avo( titanijev dioksid ) i parsol mex (etilheksil
metoksicinamat). S obzirom na nasSe koristene filtere avobenzone i tinosorb s pokrivaju UVA
podrucje, dodali smo i tinosorb s jer nam ¢ak i maksimalna koncentacija avobenzona ne moze
pokriti Zeljeni UVA faktor. Sljedeca slika prikazati ¢e teorijski izracunate koncentracije dodanih

UV filtera I zastitni fakor kao I UVA faktor koje bi ti UV filteri trebali pokrivati:
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FILTER SELECTION

Max.

B BEMT 10%
B BMDBM 10%
B EHMC 20%
B EHs 10%
B ocr 10%
B Tio2 (nano) ag 100%
Total:
SPF (SUN PROTECTION FACTOR)
SPF: i ) 47.4
Rating: (i ] 30
Filter Efficiency: [i ] 1.76
UVA-METRICS @
EU, AUS, MERCOSUR
Rating: []
UVA-PF in vitro (ISO 24443)
UVA-PF: 17.8
UVA-PF/SPF: 0.37
Critical Wavelength (nm): 375

Slika 24. Teorijski izraCunate koncentracije za zastitni faktor 50 i UVA faktor 18

( formulacija 3 )*°
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Slika 25. Graficki prikaz ovisnosti absorbancije o valnoj duljini za kremu za suncanje (

formulacija 3- ogekivani UVA 18 ) -prema teorijskom izracunu™

Gdje je teorijski izracunata SPF vrijednost 47.4 , a teorijski UVA faktor =18 a UVB faktor =32.

Nakon izra¢una koncentracije UV filtera potrebnih za dobivanje zeljenih SPF I UVA faktora
slijedio je dodatak ostalih sastojaka proizvoda. U literaturi smo pronasli koji se jo$ sastojci mogu
dodati u ovakve proizvode. Proizvodi za sunc¢anje kao §to su losioni, kreme i sprejevi tijekom
pripreme razdijeljuju se u dvije faze. Prvu fazu ¢ini tzv. “’vodena faza™, a drugu “’'masna faza”.
Te dvije faze se spajaju kod odredenih temperatura ( otprilike 75°C ) te nastaje emulzija. Nakon
hladenja emulzija u proizvode se jo§ po Zelji dodaju druge aktivne tvari ( npr. vitamin E ),
konzervansi ( mi smo koristili fenoksietanol ), parfem, alkohol ( takoder prema zahtjevima kupca
) te je potrebno dodati natrijevu luzinu koja se koristi za neutralizaciju i podeSavanje pH.
Sljedece ¢emo u kratko opisati sastojke ‘’vodene” 1 “’masne’ faze od kojih smo radili losion,
odnosno kremu za suncanje. Prvo smo u laboratorijsku ¢aSu dodali Ksantan gumu ( koja se
dodaje u koncentraciji izmedu 0,10-0,20% ). Ksantan guma je anionski polisaharid visoke
molekularne tezine koji se koristi kao stabilizator i modifikator viskoznosti u sustavima na bazi
vode. To je prirodni proizvod koji nije otrovan i ne iritira koZzu. MoZe se koristiti u kombinaciji s

drugim zguS$njivac¢ima i stabilizatorima za poboljSanje teksture, viskoznosti, stabilnosti i izgleda.
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Visoka viskoznost ksantanske gume pri niskim brzinama smicanja ucinkovito stabilizira kreme 1
losione koji su prvenstveno emulzije ulja u vodi. Ksantan guma odrzava emulzije stabilnima u
Sirokom temperaturnom i pH rasponu.

Zatim smo Ksantan gumu prevlazili glicerinom. Glicerin se u ovakve proizvode dodaje u
koncentraciji od 4-10% , a sluzi kao jedna vrsta barijere protiv suncevih zraka i zagadivaca iz
okolisa, osim toga glicerin se dodaje u proizvode za sun¢anje jer moze ukljanjati necistoce
zacepljene u porama koze te moze posvjetliti ton koze. Nakon toga smo dodali EDETU BD
odnosno dinatrij EDETU (0,05-0,15 %). Ona sluZzi za izdvajanje nepoZzeljnih metalnih iona u
kozmetickim proizvodima. U posebnoj ¢asi nabubrili smo karbomer, tj pomijesali smo prah
karbomera s demineraliziranom vodom kako bi smo dobili otopinu koncentracije 2,2% te smo
takve otopine nakon $to je nabubrila dodali oko 7% u primarnu ¢asu. Karbomer je zapravo jako
neaktivan sastojak koji sluzi iskljuc¢ivo kao pomo¢ aktivnim sastojcima da bolje djeluju u
formulacijima. On je sredstvo za zgusnjavanje koje pomaze u poboljSanju teksture i povezuje sve
ostale sastojke, obi¢no dolazi u obliku bijelog praha, a u kozmetickoj industriji se koristi u obliku
gela ili otopine. Zatim smo ponovo u posebnoj laboratorijskoj ¢asi pomijesali pemulen tr-2 (
C10-30 akrilatni ukrsteni polimer) s demineralizirnom vodom. Pemulen tr-2 je polimerni
emulgator vrlo visoke molekularne mase, on se koristi za stvaranje stabilnih emulzija ulja u vodi.
Tu otopinu takoder dodamo u primarnu ¢asu i zatim smo sve pomijesali 1 dodali jo§ oko 40-60%

demineralizirane vode.

ETANOL

Slika 26. Sastojci “’vodene” faze
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Slijedila je priprema ’masne” faze. U “’masnu’ fazu prvo dodajemo potrebne koncentracije UV
filtera koje su ve¢ prethodno navedene. Nakon dodanih UV filtera dodali smo jos: Cetiol AB (
C12-15 alkil benzoat ) koji se koristi kao emoliens, odnosno on jako dobro otapa kristalne UV
filtere. Zatim Cetiol CC ( dikapril karbonat cetiol ) koji je takoder emoliens koji sluzi za bolje
razmazivanje proizvoda i poboljSava teksturu finalne formulacije. Takoder ima veliku sposobnost
otapanja kristalnih UV filtera I rasprSivanje pigmenata $to je jako pogodno za ovakve proizvode,
a dodaje ga se u koncentraciji izmedu 4-10%. Sljede¢e smo dodali stearil dimetikon u
koncentraciji izmedu 0,1-0,5%. On poboljsava glatko¢u, mazivost, sjaj i doprinosi
vodootpornosti. Takoder je znacajan za disperziju pigmenata. Sljedec¢e smo dodali silikon
dimetikon odnosno, xiameter 200 silikonski fluid 350 cs, koji je bistar, bezbojan
polidimetilsiloksan srednje viskoznosti, a koristi se kao povrSinsko sredstvo ili za desapuniranje
krema 1 losiona. Lako se razmazuje po kozi, ostavljajuci osjecaj meke, barSunaste koze.

Nakon toga te dvije faze smo grijali do 75°C, pomijesali 1 homogenzirali. Zatim je slijedilo
hladenje. Hladili smo u vodenoj kupelji do 40°C te dodali parfem, alkohol, vitamin E 1
konzervans. Nakon dodatka, ohladili smo jo§ do sobne temperature, prebacili u ambalazu od 100

mL 1 oznacili. Takvi uzorci su poslani na testiranje.

Slika 27. Sastojci ““masne” faze
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Slika 28. Spajanje emulzije

Priprema spreja, odnosno mlijeka je vrlo slicna pripremi losiona, tj. kreme §to se ti¢e samog
postupka, no ipak razlikuje se u sastojcima. ‘’Vodenu™ fazu kod spreja ¢ine samo glicerin u
koncentraciji od 1-3% 1 oko 60% demineralizirane vode. U “’masnu” fazi osim UV filtera dodali
smo jo§ Cetiol AB I Cetiol CC koje smo ve¢ ranije spomenuli. Zatim emulgade se pf ( gliceril
stearate | cetearet-20 cetearet-12 cetearil alkohol cetil palmitat) koji je ne ionska baza kojom se
postize dobra stabilnost elektrolita, 1 regulator je viskoziteta. Takoder smo u masnu fazu dodali
hidrogenirani dimer dilinoleil/dimetilkarbonat kopolimer koji je vrlo vazan sastojak s obzirom da
pruza vodootpornost u formulacijama krema za suncanje ,a dodaje ga se izmedu 0,2-0,3%. Kako
bi se osigurala bolja mazivost dodaje se joS 1 shea maslac u manjim koncentracijama. Jo$ jedan
sastojak po kojem se sprej razlikuje od krema je butilirani hidroksitoulen ( BHT) koji je derivate
fenola s antioksidativnim svojstvima. On se koristi kao stabilizator emulzija, kao konzervans i za

sprijecavanje oksidacije. On odrZava svojstva proizvoda kao boju, miris 1 teksturu.
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Tablica 7. Tabli¢ni prikaz sastojaka formulacije FO 21-00124

VODA demineralizirana

GLYCERIN

[\¥]

3 |CETIOLAB

4 |EMULGADE SE PF
5 |SHEA BUTTER

6 |COSMEDICA DC
7

8

9

D.C. 200/350

BHT

EMULGIN B2

10 |CETIOLCC

11 |JOCTOCRYLEME

12 |ETHYLHEXYL SALICYLATE
13 |AVOBEMNZONE

14 JHOMOSALATE

15 |PARSOL MCX

16 |PARFEM PINA MANIA
17 |ETHYLHEXYLGLYCERIN
18 |PHENOXYETHANOL

Tablica 8. Tabli¢ni prikaz sastojaka formulacije FO 21-00128

VODA demineralizirana
XANTHAN GUM
GLYCERIMN

EDTA BD

PEMULEN TR 2
CARBOMER 2,2%

o | s W e

CETIOL AB

CETIOL CC

9 JOCTOCRYLEME

10 |ETHYLHEXYL SALICYLATE
11 |AVOBENZOMNE

12 |EUSOLEX T-AVO

13 |HOMOSALATE

14 |PARSOL MCX

15 |BEAUSIL WAX 069

le |D.C. 200/350

|~

17 [NaOH 10%

18 |PARFEM PINA MAMNIA
19 [PHENOXYETHANOL
20 [TOCOPHERYL ACETATE
21 |ALCOHOL denat




Tablica 9. Tabli¢ni prikaz sastojaka formulacije FO 21-00122

1 |WODA demineralizirana
2 [XANTHAM GLMN

3 |GLYCERIM

4 |EDTA BD

5 |PEMULENTR 2

& |CARBOMER 2,2%

7 |CETIOLAB

8 |CETIOLCC

9 |OCTOCRYLENE

10 [ETHYLHEXYL SALICYLATE
11 |AVOBENZOMNE

12 |EUSOLEX T-AVO

13 [TINOSORB S

14 |PARSOL MCX

15 [COSMEDICA DC

16 |D.C. 200/350

17 [NaOH 10%

18 |PARFEM PINA MANIA
19 [PHENOXYETHAMNOL

20 [ TOCOPHERYL ACETATE
21 [ALCOHOL denat

6.3. Uyvjeti isptivanja prilikom odredivanja SPF faktora

U ispitivanju je sudjelovalo 10 osoba za svaku formulaciju koje su ispunjavale uvjete za ulazak u
istrazivanje 1 pristale na informirani pristanak za sudjelovanje u studiji. Ispitanike je prije
testiranja pregledao dermatolog kako bi utvrdio mogu li pristupiti ispitivanju. Koza na
odabranom podrucju bila je normalna bez ikakvih smetnji. Prije ispitivanja, ispitanici su
obavjesteni da ne koriste nikakve vrste antihistaminika ili farmakoloskih sredstva koja bi mogla

utjecati na rezultate. Ispitivanje je provedeno koriste¢i UV solarni simulator Multiport V601.
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Slika 29. Prikaz koristenog solarnog simulatora®!

Sva isptivanja provedena su u klimatiziranoj prostoriji na temperaturi od 22 °C i relativnoj
vlaznosti zraka od 40- 60%. Svi ispitanici bili su dobrovoljci. Ispitanici su bili grupa muskaraca 1
zena u rasponu od 29 do 57 godina. Svakom ispitaniku dodijeljen je kod kako bi se zadrzala
anonimnost. Ispitivanje je provedeno u skladu s preporukom komisije Europske zajednice koja je
na snazi od 22. rujna 2006. godine, a vezana je uz ucinkovitost proizvoda za zaStitu od Sunca.
Njena glavna odredba je da proizvodi za suncanje trebaju biti dovoljno u¢inkoviti protiv UVA i
UVB zracenja, te pruzati visoku razinu zastite od Sunca prvenstveno radi zdravlja. Prema tome,
proizvodi za suncanje trebaju sadrzavati minimalnu koli¢inu UVA 1 UVB zastite te one moraju
biti medusobno povezane. Takoder, prema preporuci dermatologa ispitivanje se provelo pri

kriticnoj valnoj duljini od 370nm ( solarni simulator ima raspon od 290-410 nm ).
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Tablica 10. Karakteristike sudionika u ispitivanju za zastitni faktor 30 °!

Inclusion Subject code Age Sex Race Fitzpatrick
number phototype
] LOOS 45 Male |Caucasian Il
2 K003 41 Male |Caucasian i
3 JO02 49 Male |Caucasian |
4 SO12 37 Male |Caucasian Il
5 Z003 52 Female |Caucasian |
6 S001 34 Female |Caucasian |
7 AD06 52 Female |Caucasian Il
8 FOO1 47 Male |Caucasian Il
9 J004 66 Female |Caucasian T
10 S002 29 Male |Caucasian Il

Tablica 11. Karakteristike sudionika u ispitivanju za zastitni faktor 50 °!

Inclusion Subject code Age Sex Race Fitzpatrick
number phototype

1 C0o01 57 Male |Caucasian Il

2 K010 46 Female |Caucasian I

3 K005 44 Female |Caucasian Il

4 KOO4 50 Female |Caucasian |

5 G002 57 Female |Caucasian |

5] TOOQ7 50 Male |Caucasian Il

7 ROOS 49 Female |Caucasian I

8 BOO1 35 Male [Caucasian T

9 Z005 43 Male |Caucasian T

10 BO09 36 Female |Caucasian |

Referentni standardi koji su se koristili:

za SPF <24: P2, P3, P5, P6 ili P8 referentni standard (svi ispitanici);

SPF >25, ali manji od SPF 50: PS5 ili P6 referentni standard (na najmanje 5

ispitanika) 1 P2 ili P3 na preostalim ispitanicima;
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e SPF >50: referentni standard P8 (na najmanje 5 ispitanika) i P2 ili P3 na

preostalim subjektima.

Ako se na ispitaniku koristi referentni standard P5, P6 ili P8, nema potrebe za ukljuc¢ivanjem
nizeg SPF referentni standard za tu temu iako mozda postoje testni proizvodi s nizim zastitnim
faktorom ukljuceni u isti test. S obzirom da su se testiranja provodila na SPF 30 i 50 koristene su
referentne formulacije P5/P6 te kod SPF 50 P8 i P2/3. U tablici 12. prikazan je raspon
prihvatljivosti razlikovanja rezultata kod referentih formulacija prilikom ¢ega zaklju¢ujemo

valjanost metode.

Tablica 12. Srednji SPF i granice prihvatljivosti®!

Reference Acceptance limits
sunscreen Mean SPF . —
formulation Lower limit Upper limit
P2 16,1 13,7 18,5
P3 15,7 137 177
P5 30,6 237 374
P6 430 31,0 549
P8 63,1 439 823
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Tablica 13. Karakteristike solarnog simulatora®!

Certificate of Spectral Measurement - SUMMARY

Characterization of the UV source with intensity in units of energy/unit area

MULTIPORT (MP) SOLAR SIMULATOR

24303 (4 August 2023)
Solar Simulator SN:

Portl Port2 Port3 Port4 Ports Porte
% RCEE <290 nm (<0.1%) 0.0% | 0.0059% | c.0461% | o.0% 0.0% | 0.0507% | Passed
290 nM-300 nm (1.0%-8.0%) 3.51% 3,69% 369% | 335% | 343% | 345% | Possed
290 nm-310 nm [49.0%-65.0%) 5256% | 5335% | s329% | sis% | s2z2o% | sanw | Passed
290 nm-320 nm [85.0%-90.0%) 8538% | 8583% | 8572% | 851w | 8514% | 8508% | Passed
290 nm-330 nm (21.5%-95.5%) 9204% | 9233% | 9232% | 9192% | 9187% | 91.79% | Passed
290 nm-340 nm (94.0%-97.0%) 9473% | 9492% | 9420% | 2467% | 2461% | 94.51% | Passed
290 nM-400 nm (99.9%-100.0%) 100,00% | 9299% | 9995% |100,00% [100,00% | 9995% | Passed
;éggi%zo*r::]l UV (220%) 320-340nm / 2597% | 2653% | 2661% | 2613% | 2629% | 2602% | Passed
;";gfg? :iil' UV (260%) (340-400 nm / 6472% | 6372% | 6358% | 6461% | 64,37% | 64.68% | Possed
Total Irradiance (250-1400 nm) 57 Sédy 622 662 705 B3]
UWEB Irradiance (220-320 nm) o175 0,0974 01098 01N34 01218 0,156
UVA Irradiance (320-400 nm) 656,688 | 543836 | 622,232 | 662331 | 705265 | 631249
UVAZ Irradiance (320-340 nrm) mo06 | s3388 | eo7zs | 72me | o980 | 77325 | wim:
UWAT Irradiance (340-400 nm) 631,409 485,736 540,312 658,725 895,182 662,783
Wisible + IR Irradiance (400-1400 nm) 00,0128 00,0122 00,0123 00,0128 0,0NMe 00131
% RCEE =290 nm (=0.1%) 0.0% 0.0059% 0.0461% 0.0% 0.0% 0.0507%
Uniformity 290% 93,55 96,09 96,14 9323 | 9442 98,05

Prije izlaganja UV zracenju svakog ispitnog mjesta, UV zraenje mora se izmjeriti i zabiljeziti
pomocu eritem radiometra koji je unakrsno kalibriran u odnosu na spektroradiometrijsko

mjerenje solarnog simulatora .

6.4. Tijek ispitivanja SPF faktora

Eksperiment se zapoc€inje upoznavanjem s ispitanicima te detaljnim opisom samog postupka
provodenja ispitivanja. Prije svakog ispitivanja ispitanik potpisuje privolu da je
suglasan/suglasna s izvodenjem eksperimenta. Svaki ispitanik dobiva svoj kod nakon ¢ega

zapocinjemo s ispitivanjem. Nakon toga imamo cetiri poc¢etna koraka:
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1. Razdoblje aklimatizacije koze — uvjeti ispitivanja moraju biti stabilni sa sobnom
temperaturom

2. Razdoblje odrzavanja temperature izmedu (23£3) °C

3. Odredivanje ITA-o na poledini ispitanika

>

Iscrtavanje testnih mjesta na poledini ispitanika

- kao §to je spomenuto ispitna mjesta namijenjena izlaganju UV zraenju moraju biti bez mrlja i
dlaka i imati ujednacen ton boje bez varijacija . Ako je potrebno, kosu ili dlake treba obrijati
najvise tri dana prije testa, ali ne nakon toga, no ukoliko je potrebno, kosa se moze osisati ili
oSiSati Skarama na dan ispita.

- minimalna ukupna povrsina ispitnog mjesta za nanosenje proizvoda mora biti 30 cm? i
najvise 60 cm?

- zatim se rasporeduju polozaji ispitnih proizvoda i referentnih preparata za testiranje kreme za
sunc¢anje nasumi¢no na ledima ispitanika u cijeloj ispitnoj skupini kako bi se smanjile pogreske
koje nastaju zbog razlika u kozZi. Nezasti¢eno mjesto ispitivanja koje se koristi za odredivanje
MEDu mora biti nasumi¢no odabrano kao jedno od testnih mjesta u cijelom testnom podrucju i
medu ispitanicima

- mora postojati minimalni razmak od 1 cm izmedu granica susjednih ispitnih mjesta,

- prije nanosSenja proizvoda, podrucje testiranja mora se ocistiti suhom vatom ili ne¢im sli¢nim
- ispitna mjesta moraju biti ocrtana markerom koji ne ometa ispitivanje niti Steti kozi

Obicno se koristi marker za kozu 1/ili predlozak od neupijaju¢eg materijala.

Kozni marker mora biti neizbrisiv tako da se moze uociti u vrijeme MED evaluacije 16 h do

24 h nakon izlaganja UV zracenju.

Nakon same pripreme ispitanika slijedi priprema uzorka.

Izvaze se koli¢ina testnog proizvoda i referentne formulacije za zastitu od sunca koja se nakon
toga nanosi na kozu. Debljina nano$enja mora biti izmedu (2,00 £ 0,05) mg/cm? . Vaga koja se
koristi za vaganje proizvoda mora vagati s preciznos¢u od 0,1 mg. Prije vaganja svi proizvodi
moraju biti homogeni i moraju se protresti kako bi se osigurala ujednacenost disperzija.
Prilikom rukovanja proizvodom tijekom vaganja ili prije nanoSenja na kozu, mora se pripaziti na

odgovarajuce mjere za sprjeCavanje gubitka hlapljivih komponenti isparavanjem. To je vazno
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da se ukupna koli¢ina izvaganog proizvoda prenese na mjesto primjene proizvoda bez znacajnih
gubitaka. Koli¢inu proizvoda koja se nanosi izvaze se direktno u Strcaljki ili drugom posudu kao
Sto je satno staklo.

Sljedi nanoSenje proizvoda na mjesto ispitivanja. Nanosenje zapocine stavljanjem posteljice za
prste (od lateksa, nitrila, itd.) Koristitimo novu posteljicu za svaku novu primjenu proizvoda.
Nanosi se maksimalno 2,1 mg/cm? (dodatnih 5 % zbog moguéih gubitaka). S obzirom da su nasi

uzorci tekuc¢ine/ emulzije koristli smo “’Metodu A”.

Metoda A: Tekuci proizvodi (losioni, kreme, ulje, tekucine, gelovie, sprejevi na pumpicu, roll on,

aerosoli..): Kako bi se osiguralo ravnomjerno pokrivanje nanosenje se vrsi preko Strcaljke/pipete
1 zatim se raSiri po ispitnom podrucju, prvo kruZnim pokretima, a zatim okomito 1 vodoravno
pomocu laganog pritiska.
Osim metode A, postoje joS 1 metoda B ( koja se koristi za viskozne tekucine 1 polukrutine kao
Sto su balzami, stickovi i sli¢no ) , metoda C ( to je metoda koja se koristi kada Zelimo analizirati
prahove ) te metoda D ( metoda koriStena za zapjenjene formulacije ).
Nakon nanosenja proizvoda ili referentne formulacije, naneseni uzorak provjerava se
ultraljubicastom “>Woods” lampom snage najmanje 6 W koja je u stanju vizualizirati je li
nanosenje ravnomjerno. Pa tako ako je na uzorku primijete pruge, to mjesto se mora odbaciti i ne
smije se koristiti prilikom testiranja. Ukoliko ispitna mjesta produ provjeru, slijedi razdoblje
¢ekanja ( 15 do 30 minuta ) prije izlaganja UV zra¢enju. Prilikom izlaganja UV zracenju treba se
pazitida :

1. Minimalna povrsina svakog mjesta izloZzenosti bude barem 0,5 cm?

2. Minimalna udaljenost izmedu granica svakog mjesta bude barem 1 cm

3. Minimalna broj izloZenih testnih podrucja za odredivanje MEDu I MEDp bude pet ( pet

za svakog )

6.4.1. MED procjena

Prije pocetka testiranja potrebno je utvrditi priviemeni MED ( MEDi ) kako bi se odredili
rasponi UV doza za odredivanje MEDu 1 MEDp. Privremeni MEDi-u odreduje se predtestom
gdje se izvodi primjena preliminarne serije izlaganja UV zrac¢enju do tjedan dana prije samog

testiranja. On se odreduje kolorimetrijskom ITA® tehnikom. Ukoliko on nije odreden do tjedan
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dana prije, moze se odrediti I na dan testiranja ali bez UV izlaganja takoder kolorimetrijskom

tehnikom. MEDi-u i MEDi-p moraju biti odredeni istog dana.

Tablica 14. Preliminarne MEDiu srednje doze izloZenosti®!

ITA® value of individual Midpoint dose (J/m?2 eff.)

28° to 30° 361
31° to 35° 331
36° to 40° 296
£1° to 45° 263
46° to 50° 232
51° to 55° 205
56° to 60° 179
6l° to 65° 157

= B6° 136

Za nezasti¢eno mjesto, raspon primjenjenih UV doza odreduje se pomocu ispitanikovih
privremenih MED1i u na temelju ITA®. Najmanje pet mjesta izlozeno je inkrementalnoj UV dozi
koriste¢i preporucenu geometrijsku progresiju od 1.25x, a za ostalo se koriste geometrijske
progresije manje od 1,25x. Vrijeme izlaganja zaokruzi se na najblizi cijeli broj sekundi. Za
mjesta koja su zasti¢ena proizvodom raspon primjenjenih UV dota definira se o¢ekivanim
MED:i-p, §to je zapravo umnozak ocekivanog SPF faktora testnog proizvoda i procijenjenog
MED:i-u za ispitanika. Minimalna eritemska doza za pojedina¢nu nezasticenu kozu ( MEDiu), za
ispitivani proizvod ( MEDip) i za referentnu formulaciju odreduju se istog dana. MED se
procjenjuje 20h +/- 4h nakon izlaganja UV zraCenju. Bitno je da ispitanik tijekom intervala
izmedu izloZenosti UV zracenju i MED procjeni izbjegava bilo kakvo dodatno izlaganje UV

zracenju.

Reakcije koje se uocavaju na izlozenim podruc¢jima mogu biti ruziCaste/crvene ( eritem),
sive/smede ( pigmentacija ) ili mjeSavina oba. Ako je doSlo do pigmentacije tada kozu treba
lagano pritisnuti satnim stakalcem kako bi se utvrdilo postoji li prisutan eritem. Ako je eritem
prisutan do¢i ¢e do blagog blijedenja koZe 1 crvenila koZe kod pritiska, a boja ¢e se ukloniti
nakon uklanjanja pritiska.

Ljestvica ispitivanja za mjesta izloZzena UV zracenju je sljedeca:

1. 0- nema eritema
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2. 0,5 dvosmislen eritem 1/ili bez jasnih granica
3. 1- primjetan nedvosmislen eritem s definiranim granicama koji ispunjava vise od 50%
mjesta izlozenosti

4. 2-umjeren do intezivan eritem

6.4.2. Izracun SPF faktora

Izracun SPFi referentne kreme za suncanje 1 proizvoda koji se testira za svakog ispitanika
izracuna se preko jednadzbe (1) 1 zaokruzuje na jedno decimalno mjesto. Kao $to je ve¢
spomenuto konacan SPF faktor raCuna se kao aritmeticka sredina svih vaZzec¢ih pojedina¢nih SPFi
vrijednosti. Najmanji valjani broj SPFi vrijednosti mora biti deset, a najvec¢i 20. 1z izraCuna
mozemo iskljuciti najviSe pet rezultata SPFi, ali svako od njih mora biti opravdano prema
kriteriju odbijanja 1 objasSnjeno u kona¢nim rezultatima. Ukoliko imamo 6 nevaljanih rezultata
automatski se ponistava cijelo testiranje za taj testni proizvod. Bitno je da srednji dobiveni SPF

faktor bude unutar granica prihvatljivosti prikazanih u tablici 7.
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6.5. Rezultati SPF testiranja za ocekivani zastitni faktor 30 i 50

Tablica 15. Rezultati ITA°, MEDu i MEDp za svi 10 voluntera za formulaciju 1 ( o¢ekivani SPF

30.9 )°!

No. Date Applied | Read ‘ﬁ;;:'s;] szz:_;:’t Skin . MR
Wim? eff. ITA FTFF:SS Ifrre eff. mrnses 1/ eff.
1 27/02/23 MD AW 9,51 LO0S 54 Q032 1940 15:50 58205
2 28/02/23 MD AW 9,51 K003 39 00:46 2801 2252 84043
3 06/03/23 MD AW 9,51 Jooz2 La 0028 169,4 13:50 45378
4 07/03/23 MD AW 9,51 S012 43 0041 2489 2009 83634
5 08/03/23 MD AW 9,51 Z003 L& 0028 2122 1721 3753
6 | 14/03/23 MD AW 9,51 S001 ss || oo32 2173 17:44 | 65190
7 15/03/23 MD AW 9,51 ADOG 52 0032 1940 15:50 2519,0
B 20/03/23 MD AW 9,51 FOON &7 0036 2754 2229 82629
9 2/03/23 MD AW 9,51 JO04 42 0041 2489 2009 83634
10 22/03/23 MD AW 9,51 S002 42 0041 2788 22046 83634

Tablica 16. Rezultati SPF za testni proizvod i referentni standard za formulaciju 1 ( oc¢ekivani

SPF 30.9 )5 !
Reference standard Reference standard
SPFi SPF
P# IMIMEss W eff. SPF P# MIMss 3/ eff.
30,0 5 08:27 3043 16,0
30,0 3 1232 44823 16,0
268 5 o723 2706 16,0
336 3 10:50 39826 16,0
30,0 5 0915 20358 143
30,0 5 17:44 6519,0 30,0
336 5 15:50 65190 336
30,0 5 22:29 82629 30,0
33,6 5 2019 74673 30,0
30,0 5 22:46 B363.4 30,0
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Gdje je aritmeticka sredina SPFi ( svakog pojedinacnog voluntera ) :
x( SPFi)= 30,8
odnosno za referentne standard:
xi( SPFi )= 15,7
x2( SPFi )= 30,7
Standardna devijacija (s) :
s( testnog proizvoda )=2,20
s1( refernetni standard )=0,76
s2( refernetni standard )=1,61
Standardna pogreska (p):
p( testnog proizvoda )=0,70
pi( refernetni standard )=0,34
p2( refernetni standard )=0,72
S.E.% prosjecne srednje vrijednosti:
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti ( testni proizvod )=2,3%
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti i( refernetni standard )=2,2%
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti ( refernetni standard )=2,3%
95% interval pouzdanosti:
95%interval pouzdanosti ( testni proizvod)=29,2-32,4
95%interval pouzdanosti; ( refernetni standard )=14,8-16,6

95%interval pouzdanosti »( refernetni standard )=28,7-32,7
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17%interval srednje vrijednosti SPF:

Provodenjem ispitivanja na 10 sudionika na uzoraku kreme za suncanje ocekivane vrijednosti

17%interval srednje vrijednosti SPF ( testni proizvod )=25,6-36,0

17%interval srednje vrijednosti SPF ( refernetni standard )=13,0-18,4

17%interval srednje vrijednosti SPF »( refernetni standard )=25,5-35,9

zaStinog faktora 30 dobili smo da je srednja vrijednost SPF faktora 30,8. Zastitni faktor u

kontrolnom uzorku ( P3) iznosio je 15,7, a u kontrolnom uzorku ( P5) 30,7.

Tablica 17. Rezultati ITA®°, MEDu i MEDp za svi 10 voluntera za formulaciju 2 ( o¢ekivani SPF

30.1)°!

No. Date Applied | Read f'?'::lf:ist} Subject Skin MEDu MEDp
Wi eff ITA mmss Ifm’ eff mimss I eff
1 27102123 MDD AW 9,51 LOOS o4 0032 194,00 15:50 85190
2 28/02/23 MDD AW 9,51 KOO3 39 046 280,71 22:52 B404,3
3 0&/03/23 MDD AW 9,51 1002 58 0028 1694 13:50 50823
4 07/03/23 MDD AW 9,51 sm2 43 0041 2489 2009 93670
5 08/03/23 MD AW 9,51 2003 56 0028 2122 17224 7403
6 14/03/23 MDD AW 9,51 S0 55 0032 2173 1744 65190
T 15/03/23 MDD AW 851 ADDE 52 0032 1940 15:50 73013
8 20/03/23 MDD AW 9,51 FOON 47 0036 2754 2279 82629
9 /0323 MDD AW 9,51 Joo4 42 0041 2489 20019 93670
10 22/03/23 MDD AW 9,51 S002 42 0041 2788 22:46 93670
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Tablica 18. Rezultati SPF za testni proizvod i referentni standard za formulaciju 2 ( o¢ekivani

SPF 30.1 )°!
Reference standard Reference standard
SPFi SPF
P# mm:ss Jfm® eff. SPF P# MImi:ss Jfm* eff.
336 3 | 0827 | 31043 16,0
300 3 1212 £4A2 3 16,0
300 3 0723 2706 16,0
376 3 10:50 3082 6 16,0
336 3 0915 30358 143
200 s 17:44 6519,0 300
376 5 15:50 6519,0 336
300 5 2229 82629 30,0
76 5 2009 T4673 30,0
336 5 2246 B363 .4 30,0

Gdje je aritmeticka sredina SPFi ( svakog pojedina¢nog voluntera ) :

odnosno za referentne standard:

Standardna devijacija (s) :

Standardna pogreska (p):

S.E.% prosjecne srednje vrijednosti:

x( SPFi )= 1334

xi( SPFi )= 15,7

x2( SPFi )= 30,7

s( testnog proizvoda )=3,33
s1( refernetni standard )=0,76

s2( refernetni standard )=1,61

p( testnog proizvoda )=1,05
pi( refernetni standard )=0,34

p2( refernetni standard )=0,72
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s.e.% prosjecne srednje vrijednosti ( testni proizvod )=3,1%
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti i( refernetni standard )=2,2%
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti ( refernetni standard )=2,3%
95% interval pouzdanosti:
95%interval pouzdanosti ( testni proizvod)=31,0-35,8
95%interval pouzdanosti; ( refernetni standard )=14,8-16,6
95%interval pouzdanosti >( refernetni standard )=28,7-32,7
17%interval srednje vrijednosti SPF:
17%interval srednje vrijednosti SPF ( testni proizvod )=27,7-39,1
17%interval srednje vrijednosti SPF ( refernetni standard )=13,0-18,4
17%interval srednje vrijednosti SPF »( refernetni standard )=25,5-35,9

Provodenjem ispitivanja na 10 sudionika na uzoraku kreme za suncanje ocekivane vrijednosti
zastinog faktora 30 dobili smo da je srednja vrijednost SPF faktora 33,4. Zastitni faktor u

kontrolnom uzorku ( P3) iznosio je 15,7, a u kontrolnom uzorku ( P5) 30,7.

Tablica 19. Rezultati ITA°, MEDu i MEDp za svi 10 voluntera za formulaciju 3 ( ocekivani SPF

50 )51
Nao. Date Applied | Read '[::::‘E’E“ 5:‘:“;&“ S - Hepe
Wim2 eff, ITA mmss 1y eff. MIMmss i eff
1 13/03/23 MD AW 9,51 coo 49 00:36 2459 3328 | 137715
2 16/03/23 MD AW 9,5 KO0 34 00:51 333 4237 | 196482
3 23/03/23 MD AW 9,51 KOOS5 50 00:36 2459 3328 | 137715
4 23/03/23 MD AW 9,51 KOo4 60 00:28 1897 2549 | 94870
§ | 27/03/23 MD AW 9,51 Go02 60 00:28 2125 28:55 | 119005
6 28/03/23 MD AW 951 TOO7 43 00:41 2788 3759 | 13939,0
7 | 28/03/23 MD AW 95 ROOS 32 00:51 3133 42:37 | 196482
8 | 29/03/23 MD AW 95 BOOI 50 00:36 2196 2953 | 12296,0
9 29/03/23 MD AW 9,51 Z005 46 00:36 2459 3328 | 15424
10 | 30/03/23 MD AW 9,51 BOO9 60 00:28 189,7 25:49 | 106254
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Tablica 20. Rezultati SPF za testni proizvod i referentni standard za formulaciju 3 ( ocekivani

SPF 50 )°!
Reference standard Reference standard
SPFi SPF
P# | mmiss A eff SPF P# | mmss 2m? eff
56,0 8 £2:10 154930 63,0
B2.7 8 5342 22104,2 70,6
56,0 8 4210 15493,0 63,0
50,0 0816 30358 16,0
56,0 0915 3808,2 179
50,0 3 12:08 44605 16,0
62,7 3 13:38 50123 16,0
56,0 8 3739 138330 63,0
62,7 3 10:42 44069 LA
56,0 8 32:32 N9536 63,0

Gdje je aritmeticka sredina SPFi ( svakog pojedina¢nog voluntera ) :

x( SPFi )= 56,8

odnosno za referentne standard:

Standardna devijacija (s) :

Standardna pogreska (p):

xi( SPFi )= 64,5

x2( SPFi )= 16,8

s( testnog proizvoda )=4,72

s1( refernetni standard )=3,38

s2( refernetni standard )=1,05

p( testnog proizvoda )=1,49

pi( refernetni standard )=1,51
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p2( refernetni standard )=0,47
S.E.% prosjecne srednje vrijednosti:
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti ( testni proizvod )=2,6%
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti i( refernetni standard )=2,3%
s.e.% prosjecne srednje vrijednosti ( refernetni standard )=2,8%
95% interval pouzdanosti:
95%interval pouzdanosti ( testni proizvod)=53,4-66,5
95%interval pouzdanosti; ( refernetni standard )=60,3-68,7
95%interval pouzdanosti ( refernetni standard )=15,5-18,1
17%interval srednje vrijednosti SPF:
17%interval srednje vrijednosti SPF ( testni proizvod )=47,1-66,5
17%interval srednje vrijednosti SPF i( refernetni standard )=53,5-75,5
17%interval srednje vrijednosti SPF »( refernetni standard )=13,9-19,7

Provodenjem ispitivanja na 10 sudionika na uzoraku kreme za suncanje ocekivane vrijednosti
zastinog faktora 50 dobili smo da je srednja vrijednost SPF faktora 56,8. Zastitni faktor u

kontrolnom uzorku ( P3) iznosio je 16,8 a u kontrolnom uzorku ( P8) 64,5.

6.6. Uyvjeti isptivanja prilikom odredivanja UVA faktora

Uzorak je testiran prema metodi : Odredivanje UVA faktora u kremama za sun€anje in vitro
(MEDUNARODNI STANDARD ISO 24443, prvo izdanje 2012-06-01) koriste¢i Labsphereov
UV-2000S stolni analizator zastite od sunca (S/N 1026090507). Dugolu¢ni ksenonski izolator
Atlas SuntestTM, tip CPS+, filtriran originalnim UV filtrom za kratko zraCenje u kombinaciji s
filtrom "UV Special Glass" , pruzaju¢i VIS+UVA+UVB. SunCool CPS/CPS+ Air Chiller
koriSten je za u€inkovito hladenje uzoraka. PMMA ploce bile su postavljene na nereflektirajucu

povrsinu tijekom izlaganja UV zracenju.
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6.7. Tijek ispitivanja UVA faktora

1. Mjerenja transmisije kroz neobradenu plocu. Referentna ploca pripremljena je
nanoSenjem oko 15 mikrolitara glicerina ili modificirane otopine glicerina na hrapavu
stranu supstratne ploce.

2. Invitro mjerenje transmisije proizvoda za zastitu od sunca nanesenog na PMMA plocu,
prije UV zracCenja. Snimanje poc¢etnog UV spektra s Ao(A) podacima.

3. Matematicka prilagodba pocetnog UV spektra pomocu koeficijenta "C" kako bi se
postigao in-vitro SPF (0% UV doza) jednak izmjerenom SPF-u (in-vivo). UVAPF, se

izracuna pomocu Ao(A) 1 C.

Izracun SPF in vitro za svaku plocu:

J-A=400nm E(l) . I(A) * did

SPFV, = o - A=290nm
invitro f;__fof)nm E(l) ?'I(/l) s 10_‘;0,/” * di
=2%0nm
(10)
Izracun prilagodenog in vitro SPF i odredivanje koeficijenta C:
A=400nm _, ,
NS E(A)=I(A)=dA
SPF.n vitroadj = SPFmea:urad in vivo = A:;OQ{A,;-QOHM ( )
Ji—200mm E@) *1(2)* 10~4DC + d}

(1)

Gdje je:
E(2) Spektar djelovanja eritema
1(4) Spektralno zracenje UV izvora
Ao(4) Srednja monokromatska mjerenja apsorbancije po plocici ispitivanog proizvoda
prije izlaganja UV zraCenju.
dA Korak valne duljine (1 nm)
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Izra¢un UVAPF:

™ P(A) * I(2) * dA
UVAPF, = e

J-A:40°’]mp(/1) '1(}.) . lo—ADIA'}'C e di

A=320mm

(12)
Gdje je:
P(4) PPD akcijski spektar.
1(4) Spektralno zracenje UV izvora (UVA 320-400nm za PPD ispitivanje).
Ao(7) Srednja monokromatska apsorbancija sloja testnog proizvoda prije UV zracenja
dA Korak valne duljine (1 nm)

Na temelju ¢ega se onda izracunava UVA doza prema:

D = UVAPF, = D, [ }4]
cm-=

(13)

Gdje je:

J
D,=1.2 [ﬁ
(14)
Zatim slijedi UV izlaganje uzorka prema izracunatoj UV dozi D. Potom imamo in-vitro mjerenje
transmisije nakon izlaganja UV zraCenju. Akvizicija drugog UV spektra s A(A) podacima. Zatim
se matematicki podesi drugi spektar prema prijaSnje odredenom koeficijentu C. Nakon toga se in-
vitro izrauna UVA ( UVA-PF) faktor nakon zracenja koriste¢i A(L) I C I kriticna valna duljina iz

podataka o A (A).
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Izracun UVA-PF ploca nakon izlaganja uzorka zracenju:

f}. =400nm

UVAPF = A=320nm

IAA:SZOOD:: P(A)=1(4) = 10~ A= (D+C 4 42

P(A) = I(A)=dA

(15)
Gdje je:
P(4) PPD akcijski spektar.
1(4) Spektralno zracenje UV izvora (UVA 320-400nm za PPD ispitivanje).
Ae(7) Srednja monokromatska apsorbancija sloja testnog proizvoda nakon UV zraenja.
dA Korak valne duljine (1 nm)

Ako je interval pouzdanosti od 95% UVAPF vrijednosti manji od 17% srednje vrijednosti
UVAPF, nisu potrebne dodatne ploce 1 kona¢ni rezultati se mogu prijaviti, u protivnom dodatni
uzorci dodaju se uzastopno dok se ne zadovolji kriterij ispitivanja.

Izracun kriti¢ne valne duljine:

Vrijednost kriticne valne duljine AC za testni proizvod definirana je kao valna duljina gdje je
podrucje ispod spektra apsorbancije za testni proizvod od 290 nm do AC je 90% je

integral spektra apsorbancije od 290 nm do 400 nm, a izracunava se na sljede¢i nacin:

Ar 400

290 230

(16)
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6.8. Rezultati UVA testiranja

Tablica 21. Uvjeti testiranja za formulaciju 1 (SPF 30.9 — o¢ekivani UVA 11 )°!

(FO 21-00124) S2 Reference Sunscreen
Date of Testing: 31/03/2023 13/03/2023
Measured/Labeled SPF (In Vivo):  33/30 16/16
UVA Irradiance: 56.0 W/m? 56.0 W/m?
frequirement 40 ta 240 W/im2)
Irradiance Ratio of UVA/UVE: 9.4 9.4

(requirerment 8 ta 22)

Platel Plate2 Plate 3 Plate 4 Plate1 Plate2 Plate 3 Plate 4

Exposure Duration [min]: 839 827 828 851 61.0 61.1 60.8 60.8
400nml 2 2481 2444 2447 2517 18.04 18.06 1798 1798

C Coef(av.): 130 1.32 130 1.29 1.22 117 1.09 1.25

r'.’&s( prodguct recommendation: 0.8 to 16)

Drying Temperature*: 33°C 33°C

Irradiation Temperature=: 33°C 33°C

{*requirement: between 75 and 35°C)

Tablica 22. Rezultati odredivanja UVA faktora u formulaciji 1 ( SPF 30.9 — o&ekivani UVA 11 )’!

(FO 21-00124) S2 Reference Sunscreen
n-Vitro UVAPFDx: 14.54 14.59 (requirement 10.7 - 14.7)
P %6: 5,04% 1.98%
{limit 17%)
Critical Wavelength:
(requirement: minimum 370 nm)
Pre Irradiation: 381.55 nm 381.30 nm
Post Irradiation: 37845 nm 38115 nm
Ratio (Measured SPF in vivo/UVAPF): 2,30 2,98
Ratio (L abeled SPF in vivo/UVAPF): 2,06 2,98
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Sun lotion SPF 30 (FO 21-00124)

( Mean Absorbance Data
Before and After UV Exposure - Test Product
1,4000
1,2000 ?x
1,0000 —— —
o ‘-""\
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290 300 310 320 330 340 350 360 370 380 390 400
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Slika 30. Graficki prikaz ovisnosti absorbancije o valnoj duljini za kremu za suncanje (

formulacija 1- ogekivani UVA 11 ) prije i nakon izlaganja UV zradenju’!

S2 Reference Sunscreen

1,2000

Mean Absorbance Data
Before and After UV Exposure - Test Product

1,0000 -

NN

IS

40,8000
=

]
20,6000

0,4000

0,2000

——Bafore UV

expasure

e After LV er{pugrlre

0,0000

e

290 300 310 320 330 340 350 360 370 380 350 400

Wavelenght (nm)

y

Slika 31. Graficki prikaz ovisnosti absorbancije o valnoj duljini za referentni uzorak prije i

nakon izlaganja UV zracenju®!
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Ovim ispitivanje odredivan je UVA faktor u kremi za suncanje ocekivanog UVA faktora 11 in

vitro metodom. U obzir su uzete sve moguce fotonestabilnosti. Metoda se mora redovito

provjeriti, te se to ¢ini upotrebom referentne formulacije P8 ¢ije vrijednosti UVA-PF moraju biti

izmedu 19,1-23,1. S obzirom da se radi iskljucivo o testnoj metodi, ne zahtjevaju se nikakva

minimalna ogranicenja izvedbe.

Rezultati:

In-vitro UVA-PF: 14,54

Kriticna valna duljina nakon zracenja: 378,45 nm

Tablica 23. Uvijeti testiranja za formulaciju 2 ( SPF 30.1 -o¢ekivani UVA 10 )*!

Date of Testing:
Measured/Labeled SPF (In Vivo):

UVA [rradiance:

(requirement 40 to 240 W/m2)

Irradiance Ratio of UVA/UVE:

{reciuirement 8 to 22)

Exposure Duration [min]:

Q.ta dgsg | ‘::E 320-400nm) I | ng -
C Coeflav.):

Test product recommendotion: 0.8 to 1.6)

Drving Temperature*;

Irradiation Temperature=

{“requirement: between 75 and 35°C)

(FO 21-00128)

S2 Reference Sunscreen

30/03/2023 13/03/2023
31/30 16/16

56.0 W/m? 56.0 W/m?
9.4 9.4

Platel Plate2 Plate3 Plate 4 Plate1 Plate2 Plate 3 Plate 4

64.9

19.19

143

33°C
33°C

657 663 693 6l0 611 60.8 ©0.8
19.42 1959 20.48 18.04 18.06 1798 1798
148 157 157 122 117 1.09 125
33°C
33°C
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Tablica 24. Rezultati odredivanja UVA faktora u formulaciji 2 ( SPF 30.1 —
ocekivani UVA 10 )*!

(FO 21-00128) S2 Reference Sunscreen
n-Vitro UVAPEDX: 6.7 14.59 (requirement 10.7 — 14.7)
UVAPFE CV. %: 10,49% 1.98%
(limit 17%)
Critical Wavelength:
(requirement: minimum 370 nm)
Pre Irradiation: 380.15 nm 38130 nm
Post Irradiation: 37870 nm 38115 nm
Ratio (Measured SPF in vivo/UVAPF): 4,99 298
Ratio (Labeled SPF in vivo/UVAPF): 486 298

Sun lotion SPF 30 (FO 21-00128)

Mean Absorbanee Data
Before and After UV Exposure - Test Product
1,2000
1,0000 "\.\
10,8000
¥
£
m
£ 0,6000
g _-‘*"'*\\'\
0,4000 N\
0,2000 s Before UV expo sure \\
e A e UV ertposure
0,0000 — !
290 300 310 320 330 340 350 360 370 380 390 400
Wavelenght (nm)
p. .

Slika 32. Graficki prikaz ovisnosti absorbancije o valnoj duljini za kremu za suncanje (

formulacija 2-o&ekivani UVA 10 ) prije i nakon izlaganja UV zracenju®!

Ovim ispitivanje odredivan je UVA faktor u kremi za sun€anje ocekivanog UVA faktora 10 in

vitro metodom. Rezultati:

In-vitro UVA-PF: 6,17

Kriticna valna duljina nakon zracenja: 378,70 nm



Tablica 25. Uvjeti testiranja za formulaciju 3 ( SPF 47,4-o¢ekivani UVA 18 )>!

FO 21-00122 P8 Reference Sunscreen
Date of Testing: 21/06/2023 30/05/2023
Measured/l abeled SPF (In Vivo):  --/50 63/60
UVA Irradiance: 56.0 W/m? 56.0 W/m?
[requirement 40 ta 240 W/m2)
Irradiance Ratio of UVA/UVE: 9.4 9.4

frequirement & to 22)

Platel Plate2 Plate3 Plate 4 Plate1 Plate2 Plate 3 Plate 4

Exposure Duration [min]: 1334 1378 1394 1405 772 783 786 772
otal dose UVAEza.s0onm [J/Cm?]): 3522 3638 3679 37.09 2334 2368 2378 2336

C Coeflav.): 145 155 155 156 076 077 076 076
Test product recommendation: 0.8 10 16)

rF’re irradiation UVA 2935 3031 3066 3091 1945 1973 19.81 19.47

Drying Temperature~, 33°C 33°C

Irradiation Temperature:: 33°C 33°C

{*requirement: between 75 and 35°C)

Tablica 26. Rezultati odredivanja UVA faktora u formulaciji 3 ( SPF 47,4- oéekivani UVA 18 )’!

FO 21-00122 P8 Reference Sunscreen
[n-Vitro UVAPEDX 2034 2115 {requirement 19.1 - 23.1)
UVAPE CV. %: 16,31% 417%
(limit 17%)
Critical Wavelength:
frequirement: minimum 370 nm)
Pre Irradiation: 38110 nm 380.00 nm
Post Irradiation: 379.85nm 380.20 nm
Ratio (Measured SPF in vivo/UVAPFE): - 3,30
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FO 21-00122

Mean Absorbance Data
Before and After UV Exposure - Test Product
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Slika 33. Graficki prikaz ovisnosti absorbancije o valnoj duljini za kremu za suncanje (

formulacija 3- ogekivani UVA 18 ) prije i nakon izlaganja UV zradenju’!

Ovim ispitivanje odredivan je UVA faktor u kremi za suncanje oCekivanog UVA faktora 18 in

vitro metodom. Rezultati:

In-vitro UVA-PF': 12,6

Kriticna valna duljina nakon zracenja: 379,65 nm
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7. Komentiranje rezultata i zakljucak

Eksperimentalni dio zapocet je teorijskim izracunom koncentracija UV filtera, Potom su
pripremljeni uzorci formulacija prikazanih u tablicama 7.,8., i 9. te su poslani na testiranje.
Nakon upoznavanja dobrovoljaca s postupkom provodenja testiranja zapoceto je testiranje u
prisutnosti dermatologa. Prva faza testiranja bila je odredivanje “’privremenog’ MED.
Privremeni MED ( MED1 ) odredivao se tjedan dana prije samog testiranja proizvoda. MEDi
odreden je ITA® tehnikom. On nam je vazan kako bi mogli odrediti raspon UV doza kojima se
ispitanici moraju podvrgnuti kako bi odredili MEDp i MEDu. Primjerice, ukoliko je ITA®
vrijednost ispitanika iznosila 28° do 30° ispitanik se izlaZe dozi od 361 J/m?. Veéa ITA®
vrijednost oznacava svijetliju kozu, odnosno zahtjevati ¢e se manje UV izlaganje kako bi odredili
MEDp i MEDu. Raspon ITA ° vrijednosti kretao se od 32 © do 60 °.Na dan testiranja, na
ispitanike su se prema zahtjevima nanosile odgovaraju¢e koliine uzoraka prema zahtjevima koji
su opisani ranije. U tablici 15.,16.,17.,18.,19. i 20. prikazani su rezultati ITA mjerenja, datum
ispitivanja, inicijali odgovorne osobe za nanosenje uzorka i osobe odgovorne za procjenu MEDp
1 MEDu, rezultati MEDp 1 MEDu za testirane proizvode, rezultati individualnog SPFi za
testirane proizvode , kao MEDp i MEDu za referentne proizvode. Potom je na temelju tih
vrijednosti izra¢unat ukupni SPF. Teorijski SPF za formulaciju 1 iznosio je 30.9, dok je
eksperimentalno dobiven 30,8. Za formulaciju 2 teorijski SPF=30,1 a eksperimentalni SPF=33.4.
Kod formulacije 3 teorijski SPF=47,4 a eksperimentalni=56,8. Uz to odredene su SPF vrijednosti
referentnih formulacija ( koje su odabrane s obzirom na ocekivane SPF vrijednosti ) kako bi se
provjerilo je 1i metoda dobro provedena. Nakon S§to se provjerila provedba metode, izraCunata je
standardna devijacija prema jednadzbi 3, standardna pogreska prema jednadzbi 5, s.e% od
prosjecne srednje vrijednosti te 95% interval vjerojatnosti prema jednadzbi 4. Standardne
devijacije su iznosile: s(formulacija 1)=2,20, s(formulacija 2)=3,33 1 s(formulacija 3)=4,72.
Prema tome vidimo da je najveca standardna devijacija kod formulacije 3, odnosno formulacije
koja ima najveci zastitni faktor. Time zaklju¢ujemo da povecanjem zastitnog faktora, smanjuje se
tocnost metode jer dolazi do sve veceg rasprSenja podataka Sto utjece na konacne rezultate.
Standardno odstupanje od prosjecne srednje vrijednosti iznosilo je: s.e.% (formulacija 1)=2,3%,
s.e.%(formulacija 2)=3,1% te s.e% (formulacija 3)=2,6%. Najveée standardno odstupanje od

prosjecne srednje vrijednosti dobiveno je u formulaciji 2. Time zakljucujemo da formulacija 2
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razli¢ito djeluje na razlicite tipove koze i time dobivamo rezultate koji odskacu od ocekivane
vrijednosti, primjerice na razli¢itim tipovima koZe izmjeren je SPF 30,0 I 37,6. IzraCunom 95%
intervala pouzdanosti odreden je i 17%interval srednje vrijednosti SPF. Oni su redom iznosili:
17%interval srednje vrijednosti SPF ( formulacija 1)=25,6-36,0 , 17%interval srednje vrijednosti
SPF ( formulacija 2)=27,7-39,1 I 17%interval srednje vrijednosti SPF ( formulacija 3)=47,1-
66,5. S obzirom da se sve dobivene vrijednosti SPF-a nalazile unutar navedenih intervala nije
odbaceno ni jedno testiranje. Uspredbom s teorijski zadanim vrijednostima, zakljucili smo da su
rezultati zadovoljavajuci i da su teorijska i eksperimentalna metoda odredivanja faktora zastite u
kremama za sunc¢anje veoma kompaktibilne 1 mogu se povezivati kako bi se dobili

zadovoljavajuéi rezultati 1 konkurentan proizvod na trzistu.

Osim SPF vrijednosti u ove tri formulacije je prilikom testiranja odreden UVA, odnosno UVB
faktor. Prema zahtjevima na trzistu, da bi proizvod prosao testiranje omjer UVA/UVB>1/3. UVA
faktor odredivan je in vitro mjerenjem transmisije formulacije nanesene na PMMA plocu.
Odredena je srednja monokromatska vrijednost apsorbancije po plocici ispitivanog proizvoda
prije UV izlaganja, i na temelju toga te SPF-a, PPD akcijskog spektra, spektralnog zracenja UV
izvora te koraka valne duljine odredena je UVA-PF vrijednost iz koje se izracunala UVA doza (
D ) isto tako UVA-PF vrijednost nakon UV izlaganja. IzraCunate su i kriti¢ne valne duljine
uzorka prije 1 nakon izlaganja zra¢enju. Uvjeti odredivanja prikazani su u tablicama 21.,23. i 25.,
a rezultati ispitivanja u tablicama 22., 24. I 26. Na grafickim prikazima 30. ,32. I 33. prikazane
su ovisnosti absorbancije o valnoj duljini prije i nakon UV izlaganja. 1z grafickog prikaza 30.
koji prikazuje ovisnost absorbancije o valnoj duljini za formulaciju 1 primje¢ujemo kako je u
pocetku ovisnost absorbancije o valnoj duljini veca za uzorak nakon UV izlaganja, ali
povecanjem valne duljine dolazi do smanjenja absorbancije u oba uzorka, ali je ipak manja za
uzorak nakon UV izlaganja. U grafickom prikazu 31. prikazana je ista ta ovisnost ali za
referentni uzorak, te primje¢ujemo kako se kod referentnog uzorka te dvije ovisnosti gotovo u
potpunosti poklapaju. Promatrajuéi graficki prikaz 32. za formulaciju dva primjec¢ujemo da ¢e
kod uzorka nakon izlaganja UV zra€enju biti puno manja ovisnost absorbancije pri jednakim
valnim duljinama nego je to kod uzorka prije UV izlaganja. Sli¢no vrijedi i kod grafickog
prikaza 33. koji se odnosi na formulaciju 3. Teorijski odredene UVA vrijednosti su :
UVA(formulacija 1)=11, UVA(formulacija 2)=10 i UVA(formulacija 3)=18, a eksperimentalno
dobivene UVA(formulacija 1)=14,54, UVA(formulacija 2)=6,17 i UVA(formulacija 3)=12,6.
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Zakljucujemo kako UVA testiranje nije zadovoljavajuée, odnosno teorijski pretpostavljene
vrijednosti ne prate eksperimentalne ( kod formulacije 2 i 3 to su znatno manje a kod formulacije
vecée vrijednosti ). Formulacija 1 zadovoljava UVA zahtjeve, dok je kod formulacija 2 i 3 premala
vrijednost UVA faktora i nisu prosle testiranje te se kao takve ne mogu plasirati na trziste. S
obzirom da je metoda za odredivanje UVA faktora zadovoljavjuca ( §to smo zakljucili na temelju
referentnih vrijednosti ) pretpostavlja se da je razlog zasto formulacije 2 1 3 nisu zadovoljile
teorijske zahtjeve taj da je dio aktivnih sastojaka ( UVA nosioca zastite ) ispario s ozbirom da
formulacije u sebi sadrzavaju etanol koji ih je povukao sa sobom, dok kod formulacije 1 to nije
slu¢aj. Prema tome zaklju¢ujemo kako ¢e na iznos kona¢nih UVA faktora znatno utjecati 1 baza
pa bi se prilikom teorijskih izracuna i to trebalo uzeti u obzir prije slanja na testiranje kako

proizvodi ne bih bili odbaceni.
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